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SINTESIS YTTRIA STABIL ZIRKONIA (YSZ) DARI PASIR 

ZIRKON KALIMANTAN 

INTISARI 

O`zagga Rio Gumelar Yan Sathiem 

16612006 

 
Pada penelitian ini telah disintesis zirkonia dari pasir alam zirkon yang berasal 

dari Kalimantan, dengan menggunakan metode alkali fusion. Pasir zircon dan NaOH 

teknis dicampurkan lalu dikoposisi suhu tinggi, dilindi dengan aquadest, leaching dengan 

HCl, kopresipitasi dengan NH4OH, dan kalsinasi. Perbandingan antara pasir zirkon dan 

basa adalah 1:4. Alkali fusion dilakukan pada variasi suhu kalsinasi masing-masing 600, 

700, 800, 900 dan 1000°C dengan waktu penahanan selama 2, 3, 4, 5 dan 6 jam. 

Kemudian dilakukan analisis instrument XRF hasil zirkonium analisis 78.609%. Analisis 

instrument FTIR didapatkan serapan direntang panjang gelombang 500-800 cm-1 hal itu 

menandakan terdapat vibrasi bonding dari Zr-O. Instrument XRD didapatkan hasil berupa 

bentuk kristal dari zirkonium MERCK yaitu monoklinik dan pada hasil analisis 

didapatkan bentuk kristal tetragonal. Pembuatan YSZ (Yttria Stabil Zirkonia) 

menggunakan metode reaksi padatan dengan dilakukan proses penggerusan. Pembuatan 

YSZ dilakukan dengan mencampurkan serbuk yttria dan zirconia dengan perbandingan 

Y2O3 dan ZrO2 (6,2:1) mol, dikalsinasi pada suhu 500°C selama 3 jam, digerus selama 5 

jam dan kemudian dikompaksi pada 4000 psi dan sintering pada suhu 1300°C selama 3 

jam. Kemudian dikalsinasi kembali pada suhu 500°C selama 3 jam, dikompaksi pada 

14.600 psi dan sintering pada suhu 1400°C selama 3 jam. Dilakukan analisis instrumen 

LCR meter dan didapatkan hasil analisis terbentuknya YSZ pada bahan hasil sintesis, hal 

ini ditunjukkan dengan naiknya nilai konduktivitas ionik yang diperoleh nilai ini 

meningkat dengan peningkatan komposisi yttria sesuai dengan karakteristik ionik 

padatan. 

Kata Kunci: Zirkonium, Fusi Kuastik, Solid State Reaction, Zirkon, YSZ 
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SYNTHESIS OF YTTRIA STABILIZED ZIRCONIUM (YSZ) 

FROM KALIMANTAN ZIRCON SAND 

ABSTRACT 

O`zagga Rio Gumelar Yan Sathiem 

16612006 
 

In this research, zirconia has been synthesized from natural zircon sand 
originating from Kalimantan, using the alkaline fusion method. Zircon sand and technical 
NaOH are mixed and then composited at high temperature, leaching with aquadest, 
leaching with HCl, coprecipitation with NH4OH, and calcination.The ratio between 
zircon sand and alkaline is 1:4. Alkali fusion was carried out at various calcination 
temperatures of 600, 700, 800, 900 and 1000°C with holding times of 2, 3, 4, 5 and 6 
hours, respectively. Then an analysis of the XRF instrument results of zirconium analysis 

of 78.609%. Analysis of the FTIR instrument found absorption in the wavelength range 
of 500-800 cm-1, indicating that there is a bonding vibration of Zr-O. The XRD 
instrument obtained results in the form of a crystal form of MERCK zirconium which is 
monoclinic and the results of the analysis obtained a tetragonal crystal form. The 
manufacture of YSZ (Yttria Stable Zirconia) uses the solid state reaction method with a 
grinding process. YSZ was prepared by mixing yttria and zirconia powders with a ratio of 
Y2O3 and ZrO2 (6.2:1) mol, calcined at 500°C for 3 hours, crushed for 5 hours and then 
compacted at 4000 psi and sintered at 1300°C for 3 hours. Then it was calcined again at 

500°C for 3 hours, compacted at 14,600 psi and sintered at 1400°C for 3 hours. An 
analysis of the LCR meter instrument was carried out and the analysis results obtained for 
the formation of YSZ in the synthesized material, this is indicated by an increase in the 
ionic conductivity value obtained. This value increases with an increase in the yttria 
composition according to the ionic characteristics of the solid. 

Keywords: Zirconium, Quastic Fusion, Solid State Reaction, Zircon, YSZ 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1. Latar Belakang 

Peningkatan pemanfaatan sumber daya mineral Indonesia sebagai nilai 

tambah baru menjadi permulaan bahan objek aktual pengesahan pada 16 

Desember 2008 UU Minerba oleh DPR-RI untuk mengantikan UU Pertambangan 

Umum yang telah usang atau tua, oleh karena itu dikoreksi dari segi nilai tambah 

bahan galian di Indonesia saat ini masih banyak potensi sumber daya bahan galian 

di Indonesia yang belum dimanfaatkan secara optimal (Senyan et al, 2013) Bebera 

bahan galian telah ditemukan di daerah tertentu, untuk contoh di Bangka Belitung 

dan juga pulau Kalimantan (Muksin et al., 2014). 

Di alam, zirkonium terdapat dalam bentuk silikat atau oksidanya. Dalam 

bentuk oksidanya, zirkonium terdapat dalam mineral baddeleyit, yang 

mengandung 80% ZrO2; kompleks zirkon seperti zirkelit; yang mengandung 50% 

ZrO2; uhligit yang mengandung 33% ZrO2 dan wohlerit yang mengandung 15-

23%; sedang zirkonium silikat yang utama adalah zirkon ZrSiO4 yang 

mengandung 61-67% ZrO2 (Hendriyati, 1988). 

Hasil kajian menunjukkan bahwa penerapan produk zirkon di industri non-

nuklir selama 20 tahun sejak tahun 1990 terus meningkat secara konsisten. 

Peranan zirkon terbagi menjadi enam kelompok besar, yaitu industri keramik, 

refraktori, paduan, kaca TV, bahan kimia zirkonia (Cameron, 2017). 



2 

 

2 
 

 

Gambar 1. Aplikasi Zirkon dalam Industri 

Zirkonium kini banyak digunakan pada pembuatan barang-barang inovatif 

berteknologi tinggi seperti keramik baru, katalis, baterai isi ulang, bahan yang 

ringan dan tahan suhu tinggi, sensor oksigen, solid oxide fuell cell (SOFC), yttria 

stabilizhed zirkonia (YSZ), aplikasi kesehatan, perhiasan dan lain-lain, sehingga 

kini unsur Zr telah dipandang sebagai bahan unggul ( Xi et al., 2013). 

 

1.2. Rumusan Masalah 

Berdasarkan latar belakang yang telah diuraikan diatas, maka rumusan 

masalah penelitian ini adalah: 

1. Bagaimana proses untuk mendapatkan Zirkonia dalam Pasir Zirkonia? 

2. Bagaimana pengaruh suhu dan waktu kalsinasi pada proses sintesis Zirkonia? 

3. Apa pengaruh Yttria dalam menstabilkan Zirkonia? 

1.3. Tujuan Penelitian 

Tujuan penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Dapat melakukan pembuatan Zirkonia dari Pasir Zirkon 

2. Mengetahui pengaruh suhu dan waktu kalsinasi pada Sintesis Zirkonia 

3. Mengetahui pengaruh dari Zirkonia yang di stabilkan dengan Yttria 

1.4. Manfaat Penelitian 

 Manfaat yang didapatkan dalam penelitian ini adalah dapat mengolah pasir 

zirkon menjadi produk zirkonia yang dapat di stabilkan yttria dan memiliki nilai 



3 

 

3 
 

yang ekonomis. Mengetahui metode yang optimal dalam Sintesis Zirkonia dan 

pengaruh Yttria dalam penstabilan Zirkonia. 

 

 

. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

2.1. Landasan Teori 

Beberapa keungulan mineral zirkon yang memiliki manfaat dalam industri 

nuklir dan industri aplikatif lainnya (Liu et al, 2014). Dalam industri dimana 

mineral zirconia diproduksi menjai zirkonia atau keramik tingkat lanjut karena 

dengan kekuatan, ketahan dan titik leleh yang sangat tinggi (2700oC) (Sajima dan 

Setyadji, 2015). Dimana bahan ini juga memiliki konduktivitas termal yang 

rendah, fleksibilitas yang tinggi, dan ketahanan korosi yang sangat baik sehingga 

dapat diaplikasikan sebagai bahan pembuatan sensor oksigen. Sensor oksigen 

digunakan untuk memantau konsentrasi oksigen dalam sistem nuklir berpendingin 

paduan timbal seperti LFR (Lead alloy-cooled Fast Reactor)  dan target spalasi di 

ADS (Accelerator Driven System) (Gessi, 2008) 

Proses peleburan menggunakan tungku peleburan dengan campuran pasir 

zirkon dan NaOH sebagai umpan, yang dipanaskan hingga suhu 750°C secara 

batch, dimana terjadi peningkatan suhu yang drastis sehingga diperoleh lelehan 

yang mengkristal. Dari hasil peleburan tersebut diperoleh padatan yang 

berkomposisi Na2ZrO3 dan Na2SiO3 yang siap dilakukan dengan memisahkan 

suatu komponen dari campuran padatan menggunakan pelarut tertentu. Proses ini 

banyak digunakan dalam industri metalurgi, yang digunakan untuk memisahkan 

mineral dari batuan. Dalam produk cair, silikat membentuk natrium silikat dan 

bentuk zirkonium dalam natrium zirkonat. Silikat berupa natrium silikat larut 

dalam air sedangkan natrium zirkonat tidak larut dalam air, sehingga senyawa 

silikat dapat diekstraksi dengan cara pelindian menggunakan air (Knodler, 1987). 
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Menurut Lustmen (1955), berbagai cara telah digunakan untuk 

memisahkan zirkon dari mineralnya. Hal ini cukup sulit, karena mineral zirkon 

pada umumnya sulit bereaksi, oleh karena itu pertama kali ikatan antara zirkon 

dan silikat harus diputus terlebih dahulu, kemudian keduanya dipisahkan. 

Pemisahan dilakukan dengan leaching menggunakan pelarut air untuk mengambil 

silikatnya. 
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BAB III 

DASAR TEORI 

3.1.  Mineral Zirkon 

Nilai tambah sumber daya alam mineral (SDA) untuk ditingkatkan telah 

menjadi kebutuhan sejak berlakunya Undang-Undang Republik Indonesia Nomor 

4 Tahun 2009 tentang Pertambangan Mineral dan Batubara yang berlaku pada 

Januari 2014. Melalui Peraturan Menteri ESDM Nomor 8 Tahun 2015 Pasal 4 

Ayat (2), pemegang izin usaha pertambangan timah wajib mengolah dan/atau 

memurnikan konsentrat pasir zirkon, ilmenite, rutile, monazite dan senotime. 

Selanjutnya, dalam Lampiran I Menteri ESDM, diatur jenis dan kadar minimal 

beberapa produk hasil pengolahan konsentrat zirkon, ilmenite, rutile, monazite, 

dan senotime menjadi bahan kimia zirkonium, zirkonia, Zrsponge, REO, REOH. , 

RE metal, dan beberapa produk titanium yang dihasilkan dari penambangan pasir 

zirkon dan pasir timah yang dapat diekspor atau diaplikasikan diberbagai bidang 

(Kementerian Energi dan Sumber Daya Mineral, 2015). 

Keberadaan mineral pasir zirkon di Indonesia kebanyakan bercampur 

dengan beberapa mineral berharga seperti monasit, senotim, dan ilmenit. 

Keberadaan zirkonium dalam pasir zirkon dan rare earth element (REE) di 

Indonesia tersebar di 13 daerah seperti Sekuleh (Aceh), Sibolga (Sumatera Utara), 

Bangkinang (Riau), Pegunungan Tiga puluh (Riau/Jambi), Bangka Belitung, 

Karimun Kundur (Kepulauan Riau), Bukit Garba (Sumatera Selatan), Way 

Seputih (Lampung), Sambas (Kalimantan Barat), Tumbang Titi (Kalimantan 

Barat), Sungai Bunut (Kalimantan Timur), Takalar (Sulawesi Selatan), 

Pegunungan Arfak (Papua Barat), dan Ransiki (Papua Barat) (Poernomo dkk, 

2016). 
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Sumber daya pasir zirkon di Indonesia yang berlimpah sampai saat ini 

masih sangat rendah dalam pemanfaatannya. Tambang mineral zircon yang 

terbesar berada di Kepuluan Sumatra dan Kalimantan. Salah satu peroduksi 

pertambangan mineral zirkon terbesar dengan nilai produksi dan cadangan 

terbanyak berada pada kalimantan terutama Kalimantan tengah perkiran mineral 

yang dapat diprodukdi 5 triliunan ton (Sudarto et al., 2008), sedangkan yang 

terukur di sekitar Kalimantan Tengah (DAS) sebanyak 6 jutaan ton lebih dan 

mengandung zirkonium silikat (ZrSiO4) diperkirakan 2 jutaan ton (Herman, 

2007). 

Produksi mineral zircon yang berada di Kalimantan Tengah didapatkan  

pertambangan emas atau pertambangan mineral zirkon. Mineral zircon  

didapatkan dari industri ini cukup rendah dalam hasil produksi kemudian diekspor 

langsung tanpa pengolahan lanjut dan dijual harga murah. Pengeksporan langsung 

mineral zirkon tanpa pengolaha lanjut dinilai kurang optimal, dikarenakan mineral 

zirkon dapat diekplor lagi dengan manfaat lebih yang dapat digunakan dalam 

berbagai aplikasi atau pemanfaatannya seperti bahan kapsitor feroelektrik yaitu 

prekursor sintesis oksida logam perovskit (Mikrianto dkk, 2018). 

Zirkonia pada umumnya di alam tidak dapat dimanfaatkan secara langsung 

terdapat campuran unsur pengotor atau unsur tidak dinginkan lainnya. Senyawa 

zirkonia yang tercampur dengan silica dalam bentuk pasir zirkon merupakan 

bentuk alami yang berada dia alam (Poernomo, 2012). 

Pasir zirkon memiliki kadat cadangan yang cukup rendah dan sebagai 

mineral yang tercampur dengan usur lain tersebar luas di sepanjang pertambangan 

timah. Pada pulau Kalimantan yang berada di Selat Malaka mineral zirkon 

sebagai bahan yang tertingal atau mineral sisa dari penambangan emas. Pasir 

zirkon memiliki manfaat peran penting dalam kaitannya industri nuklir dan 

industri lainnya (Zulfikar dan Herry, 2008). 
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Tabel 1. Transformasi fasa struktur zirkonia (Shakelford, 2008) 

3.2.  Sintesis Zirkonium Metode Alkali Fusion 

Mineral zirkon merupakan unsur senyawa memiliki kestabilan yang tinggi 

(ΔG°1400K = 1489,1 kJ/mol) (Abdelkader et al., 2008). Proses dalam sintesis 

zirkon sangat tidak mudah karenakan tingkat kestabilan yang tinggi baik kimiawi 

ataupun fisik. Mineral zirkon pada tekanan atmosfer akan terurai sebagai senyawa 

Zirkonia dan Silika hanya pada temperatur melebihi 1690°C, senyawa katalis 

sangat dibutuhkan menurunkan temperatur dekomposisinya. Metode yang dapat 

digunakan dalam pereaksian untuk menurunkan temperatur dekomposisi 

zirkonnya yaitu fusi alkali. Fusi alkali merupakan metode sintesi pasir zirkon 

dengan mereaksikan zirkon dan menggunakan basa yang memiliki rasio mol 

tertentu pada suhu tinggi. 

Fusi alkali atau alkali fusion banyak digunaka pada sintesis zirkonia. Basa 

yang sering diperguanakan dalam metode ini adalah; Kalsium karbonat, natrium 

karbonat dan natrium hidroksida. Metode alkali fusi dalam sintesis senyawa 

zirkon sangat lah mudah, sederhana dan biaya oprasi yang terjangkau, karena 

tidak menggunakan peralatan dan bahan reaksi terjangkau (Dutra et al., 2012). 
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Metode peleburan alkali fusion pada mineral zirkon yaitu pelepasan ikatan 

senyawa silikat dengan zirkon. Senyawa silikat didalam pasir zirkon memiliki 

ikatan kimia sangat kuat sehingga tidak mudah untuk dilepaskan secara fisik atau 

larut menggunakan pelarut biasa (Sulistiyono dan Sajuti, 1996). Metode alkali fusi 

adalah metode sintesis efktif untuk mengekstraksi kandungan senyawa berharga 

dari mineral yang terikat pada silika. Ikatan kuat antara zirkonium dan silika 

dilepaskan senyawa memiliki sifat basa dari lelehannya. Zirkonium yang 

didapatkan akan memiliki kandungan dengan tingkat kemurnian tinggi dengan 

dilakukan proses pemisahan selanjutnya seperti leaching menggunakan air dan 

asam. 

Senyawa zirkonia mudah terpisahkan dengan metode alkali fusi pada titik 

lelehnya yaitu silikat dan zirconia (Manhique, 2003). Basa yang digunakan dalam 

metode ini dan pengolahan temperatur tinggi, ikatan silikat terpisahkan dari 

mineral zirkon dan terlepas lalu mengiakat basa. Pelepasan ikatan membuat 

senyawa 17 menjadi senyawa yang mudah larut. Metode fusi alkali dilakukan 

peleburan zirkon yang dicampurkan NaOH dengan pemansan temperatur 750°C 

atau lebih, maka terjadi reaksi berikut (Liu et al., 2014): 

ZrSiO4 + 2 NaOH → Na2ZrSiO5 + H2O …………………………(1) 

ZrSiO4 + 4 NaOH → Na2ZrO3+ Na2SiO3 + 2 H2O ……................(2) 

ZrSiO4 + 6 NaOH → Na2ZrO3 + Na4SiO4 + 3 H2O ……………...(3) 

Hidroksilasi dan dehidrasi memainkan peranan penting dalam transformasi 

struktur senyawa SiO2. Terjadi peleburan OH pada NaOH yang mengakibatkan 

pemutusan ilatan Si-O dan SiO4 tetrahedral yang terjadi pada senyawa ZrSiO4, 

dan terjadi proses hidroksilasi dimana pada hidroksil membentuk ikatan kimia 

dengan atom Si, pada Zr tejadi pelepasan ikatan dengan silika maka terjadi bentuk 

oksida. Metode alkali fusion terjadi proses hidroksilasi dan dehidrasi dimana 

zirkon dengan NaOH dengan tejadinya oksida, Zr yang terlepas berikatan dengan 
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OH mengalami reaksi dengan NaOH, terjadi proses dehidrasi dimana membentuk 

senyawa natrium zirkonat. Sedangkan silikat melepaskan OH pada proses tersebut 

dan membentuk senyawa natrium silikat karena berikatan dengan Na (Wang dkk, 

2015). 

3.3.  Proses Pelindian (leaching) 

Pelindian merupakan padatan yang melepas dan pengambilan solutan dengan 

pelarut tertentu. Dua tahapan yang terjadi pada proses pelindian dimana 

perpindahan massa dari padatan ke larutan yang mengakibatkan larutan terpisah 

dari padatan pada peroses terdebut (Liu et al., 2013).  

Dilakukana baik secara batch, semi batch, dan kontinyu. 

A (padatan) + B (pelarut)              C (larutan) + D (ampas) 

Mekanisme reaksi yang terjadi dari proses pelindian: 

(Na2ZrO3 + Na2SiO3) + 8H2O   Na2ZrO3 + Na2SiO3.8H2O …….(4) 

Proses pelindian dipengaruhi beberapa faktor yaitu: 

1. Luas Permukaan, meningkatnya interaksi disembabkan oleh luas 

permukaan, dimana permukaan bahan semakin luas bahan akan 

menyebabkan meningkatnya interaksi yang terajadi dimana mempermudah 

perpindahan massa antara fasa padat dan fasa cair. 

2. Kecepatan alir, naiknya frekuensi tumbukan antar molekul zat pereaksi 

terjadi karena kecepatan alir. 

3. Waktu reaksi, tumbukan molekul reaktan semakin besar dikarenakan lama 

waktu reaksi, maka akan didaptkan hasil maksimal. 

4. Kecepatan pengadukan temperatur dan waktu pelindian, putaran 

pengadukan sangat mempengaruhi laju pelarutan (Moch, 2015). 
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3.4.  Zirkonium Oksidklorid (ZOC) 

  Zirkonium Oksidklorid adalah serbuk yang berwarna putih dan tidak 

berbau yang memiliki berat molekul 3222,30 g/mol. Titik didih pada tekanan (760 

torr) sebesar 210ºC (410ºF), mempunyai titik leleh 150ºC (302ºC) dengan tekanan 

uap pada suhu 20ºC adalah 9 sampai 13 torr. Secara komersial ZOC dapat 

diperoleh dari peleburan pasir zirkon dengan soda kaustik (NaOH) pada suhu 

750ºC. Natrium zirkonat terhidrolisis dengan zirkonia hidrat, yang direaksikan 

dengan asam klorida panas. Zirkonium oksiklorid dapat dibuat dari larutan 

oksiklorid dengan cara kristalisasi. Zirkonium oksiklorid juga dapat diperoleh dari 

pelarutan zirkonium tetraklorida dalam air atau dengan mereaksikan zirkonium 

karbonat dengan asam klorida (Hikmah, 2012). Zirkonium oksiklorid sangat 

mudah larut, dapat dilarutkan dalam air dingin, alkohol, dan eter serta dapat 

terurai dalam air panas. Zirkonium oksiklorid (ZOC) berupa padatan akan benar-

benar terurai menjadi kation stabil pada konsentrasi antara 0,01 sampai 0,1 M. 

Larutan zirkonil klorida mempunyai sifat fisik yang sama dengan asam klorida 

dengan molaritas yang sama. Kelarutan dan spesies zirkonium total larutan dapat 

lebih dikendalikan oleh penambahan asam klorida (Von, 1925). 

  Zirkonium oksiklorid merupakan bahan dasar yang penting dalam 

produksi senyawa zirkonium lainnya pada bahan kimia. Zirkonium oksiklorid 

anhidrat dihasilkan oleh reaksi dari klorin oksida (fosgen) dengan suspensi 

zirkonium tetraklorida dalam karbon tetraklorida. Reaksi ini dimulai pada suhu 

30oC. Senyawa ini sangat padat dan hidroskopis dan akan terurai menjadi zirkonia 

tetraklorida dan zirkonium pada suhu 250oC (Manhique, 2003). 

  Pada penambahan HCl, kelarutan menurun hal ini dikarenakan efek ion 

umum sampai minimum sebesar 8,5N HCl. Setelah mencapai minimum sedikit 

peningkatan dalam kelarutan saat dikaitkan dengan pembentukan kompleks 

zirkonium lainnya. Ketergantungan suhu kelarutan zirkonil klorida terkonsentrasi 
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pada 10,16 N HCl. Peran asam nonkompleks lebih dari kontrol kelarutan dari total 

zirkonium dalam larutan (Lister dan Donald, 1952). 

3.5.  Kopresipitasi 

Sintesis zirconia terdapat peroses kopresipitasi dimana produk fusi basa 

dilakukan pelilindi dengan menggunakan air dan HCl maka didapatkan senyawa 

ZrOCl2, lalu ditambahkan larutan NH4OH. Pelindian yang dilakukan dalam proses 

ini mengakibatkan terpisahnya natrium zirkonat (Na2ZrO3), natrium metasilikat 

(Na2SiO3), dan natrium ortosilikat (Na4SiO4) terjadi saat fusi alkali, NaOH akan 

larut pada air dan Na2ZrO3 akan mengendap. Dilakukan pelindian dengan 

menggunakan HCl untuk memisahkan senyawa Na2ZrSiO5, zirkonium dan silika. 

Maka terjadi reaksi berikut (Liu et al., 2014): 

Na2ZrSiO5 + 4 HCl → ZrOCl2 + H2SiO3 + 2 NaCl + H2O ………..(5)  

Proses kopresipitasi yaitu pengendapan lebih dari satu zat secara 

bersamaan ketika melewati titik jenuhnya, yang merupakan salah satu metode 

sintesis senyawa anorganik. Kopresipitasi adalah proses kimia yang dimana 

terjadi proses hidroksilasi dan dehidrasi pada alkali fusion zircon dengan 

ditambahkan basa (Wang et al., 2015) dengan mengurangi atau meminimalisir 

terkait difusi dan pengotor untuk mendapatkan produk yang diinginkan (Caffarena 

et al., 2006). Metode ini banyak digunakan dalam sintesis kimia dimana pada 

proses ini mudah dan tidak mahal dalam prosesnya disbanding dengan metode 

yang lain dengan temperature rendah dan ukuran partikel yang dapat disesuaikan 

atau dikontrol. 

Zirkonium hidroksida dihasilkan dari proses kopresipitasi dengan terdapat 

kandungan air yang beragam baik dalam bentuk zirkonia hidroksida atau zirkonia 

hidrat yang merupakan struktur kompleks yang dienapkan (Huang et al., 2001). 

Dari hal tersebut menunjukkan bahwa Zr memiliki bilangan koordinasi yang lebih 

tinggi pada saat keadaan terhidrasi dari pada saat oksida tidak terhidrasi. 
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Larutan alkali atau amonia biasa digunakan untuk proses kopresipitasi 

dalam sintesis zirkonia. Pada proses filtrsi dan pengeringan dimana senyawa l 

amonia lebih dipilih karena lebih mudah dipisahkan dari gel (Kurapova dan 

Konakov, 2014). Dimana hasil tersebut menghasilkan gel amorf zirkonia 

hidroksida dari proses kopresipitasi. Metode kopresipitasi merupakan Analitis 

yang diterapkan untuk ion-ion dalam larutan dengan secara sederhana. Pada 

proses terbentuknya Zr(OH)4, ion-ion Zr4+ yang didapat dari larutan ZrOCl2 

mengikat kandungan ion OH yang berasal dari larutan NH4OH dalam konsentrasi 

yang cukup untuk melebihi kelarutan senyawa yang dihasilkan dan menghasilkan 

larutan jenuh. Endapan yang terjadi secara bertahap-tahap setelah terjadinya 

nukleasi dan pertumbuhan kristal.  

Larutan ZrOCl2 yang telah didapatkan, dan ammonia ditambahkan 

perlahan-lahan sehingga terjadi awan awan hingga menjadi putih sempurna 

diperoleh endapan zirkonium hidroksida, maka didapatka reaksi sebagai berikut 

(Rana et al., 2007):  

ZrOCl2 + NH4OH + H2O   Zr(OH)4 + 2NH4Cl……….(6)  

Terbentuk endapan gel zirkonium hidroksida (Zr(OH)4) dengan pengotor 

klorin, lalu dilakukan pencucian menggunakan aquadest. Fitrasi dilakukan untuk 

memisahkan Gel dan kemudian dikeringkan dan dikalsinasi untuk memperoleh 

serbuk zirconia murni (Cardarelli, 2008):  

Zr(OH)4 (s) kalsinasi    ZrO2(s) +2H2O(g)……….(7)  

3.6.  Zirkonia 

Zirkonium dioksida adalah bahan baku utama pada keramik yang penting 

karena titik lebur tinggi dan kekuatan tinggi. Terdapat beberapa keungulan 

zirkonia yaitu memiliki konduktivitas ion oksigen, konduktivitas termal yang 

rendah, fleksibilitas yang tinggi, dan tahanan korosi (Rivai dan Takahashi, 2010). 

Zirkonia telah digunakan sebagai pompa oksigen, sensor oksigen, sel bahan bakar 
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(fuel cell), lapisan penghalang termal (thermal barrier coatings), dan aplikasi 

temperatur tinggi lainnya (Shackelford dan Doremus, 2008). Sifat-sifat khusus 

dan kemampuan zirkonia ini memiliki banyaknya manfaat. 

Menurut Setyadji (2017), pada penelitiannya tentang pengaruh temperatur, 

waktu, dan aditif dalam pembuatan zircon micronized. Hasil penelitian 

menunjukkan bahwa kondisi operasi proses tercapai pada temperatur 

pemanggangan 425 °C, waktu 25 menit dan komposisi bahan aditif sebanyak 4%. 

Pada kondisi proses tersebut diperoleh zircon micronized (2 µm) sebanyak 

92,10% dengan lama penggilingan 10 menit. 

Zirkonia juga dapat digunakan sebagai solid oxide fuel cell karena 

memiliki potensi sebagai elektrolit padat dan elektroda. Zirkonia seperti Yttria 

Stabilized Zirconia (YSZ) dengan potensi elektrolit padat dan elektrodanya baik 

dimanfaatkan sebagai bahan solid oxide fuel cell (Rahmawati, (2012) dan Syarif 

et al., (2013)). Zirkonia murni pada temperatur ruangan memiliki strukturk krista 

monoklinik (m-ZrO2) dan saat ditambahkan suhu hingga memanas pada 

temperatur 1461-1480K maka kristalnya akan berubah bentuknya menjadi 

tetragonal (t-ZrO2), apabila dilakukan pendinginan hingga suhu ruangan maka 

akan menjadi monoklinik kembali (m-ZrO2). Ditambahkan suhu pemanasan 

hingga temperature 2585 K (Gambar 2) maka terbentuk fasa kubik (c-ZrO2). 

Zirkonia memiliki dua sifat yaitu isolator dan konduktor, dimana zirconia akan 

bersifat isolator saat suhu ruangan dan bersifat konduktor tarjadi pada suhu tinggi. 

Temperatur 1000- 1100K Kristal monoklinik dan tetragonal akan bersifat tidak 

stabil, karena transformasi fasa saat penambahan temperature dinaikan dari fasa 

monoklinik menjadi tetragonal dan didingan kembali pada suhu ruangan atau 

reversible terjadi dapat mengakibatkan perubahan volume (3-5%). Perubahan 

volume yang terjadi mengakibatkan keretakan (micro crack), apabila keretak yang 

terjadi makin membesar maka mengakibatkan kerusakan pada material. Fasa 

keristal kubik ZrO2 (c-ZrO2) merupakan fasa kristal yang paling stabil terhadap 
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perubahan temperature yang mengakibatkan volume berubah yang dapat 

mengakibatkan kerusakan pada material (Maghfirah, 2007).  

 

Gambar 2. Transformasi fasa struktur zirkonia (Shakelford, 2008) 

Zirkonium oksida murni memiliki tiga jenis struktur kristal pada 

temperatur berbeda. Pada temperatur yang sangat tinggi (>2370°C) mempunyai 

struktur Kristal kubus, temperatur sedang (1170-2370°C) mempumyai struktur 

kristal tetragonal, dan temperatur rendah (<1170°C) berubah bentuk menjadi 

struktur monoklinik (Senyan dkk., 2013). Berikut macam-macam bentuk kristal 

zircon: 
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Gambar 3. Struktur kristal ZrO2  (a) Monoklinik (b) tetragonal (c) Kubik 

3.7.  Yttria 

Yttrium oksida adalah bahan yang sangat tahan api (Tf = 2410˚C) yang 

memiliki stabilitas yang baik, resistivitas tinggi, kekuatan tembus tinggi dan 

pengembangan teknologi tinggi. Yttrium oksida atau Yttria (Y2O3) secara kimiawi 

dan structural sangat mirip dengan oksida lain dari unsur tanah jarang, dan dengan 

demikian termasuk dalam kelompok seskuioksida tanah jarang. Ini adalah bahan 

keramik yang sangat bermanfaat bagi industri dan teknologi. Yttria adalah 

kandidat ideal untuk bahan antar muka relatife rendah; memakan waktu dan bahan 

yang luas, menjadikan hambatan dalam persiapan Wf/W komposit (Zhu dkk, 

2011). 

Yttrium oksida adalah bahan keramik yang sangat berguna secara industri 

dan teknologi di bawah beberapa sifatnya yang canggih: stabilitas termal dan 

kimia yang baik, kekuatan dan kekerasan mekanik yang tinggi (Zhu et al., 2011; 

Wang et al., 2009 dan Barve et al., 2011) Juga yttrium oksida memiliki aplikasi 

luas dalam penelitian nuklir karena aktivasinya yang rendah akibat iradiasi 

neutron (Forrest et al., 2009). 

Yttrium oksida menunjukkan beberapa polimorfisme struktural: Ccubic 

(Ia3), B-monoclinic (C2/m), A-hexagonal (P32m) dan Hhexagonal (P63/mmc). 

Fase kubik stabil pada suhu kamar, yang berubah menjadi fase H-heksagonal 
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pada∼2327°C atau ke fase Bmonoklinik di∼10 GPa ( Yan et al., 2011 dan 

Gaboriand et al., 2013). Oleh karena itu, di daerah suhu rendah (< 2327°C), fasa 

kubik, sebagai fasa stabil, biasanya lebih disukai. 

Logam tanah jarang berlimpah di pasir monasit dan senotime. Pasir 

tersebut merupakan hasil sampingan dari penambangan timah oleh PT. Timah 

memiliki nilai ekonomis dan dapat dimanfaatkan untuk memperoleh logam tanah 

jarang yang ada di dalamnya. Pada pasir senotim mengandung yttrium (Y) sebagai 

unsur terbanyak dengan yttrium (Y) ± 20%, gadolinium (Gd) ± 1,52% dan untuk 

dyssporsium (Dy) ± 3,34%. Total kandungan campuran unsur Logam Tanah 

Jarang pada pasir senotim antara 55% sampai 70% (Handini et al, 2017). Ketiga 

unsur ini merupakan unsur yang sering digunakan karena memiliki banyak 

kegunaan dalam industri dan teknologi, serta kandungannya dalam pasir lebih 

tinggi kadarnya dibandingkan unsur lainnya. 

3.8.  Yttria Stabilized Zirconia (YSZ) 

Telah dirumuskan oleh U.S. DOE (Department of Energy) dan Generation 

IV International Forum (GIF) kandidat-kandidat reaktor-reaktor nuklir masa 

depan di dunia yang disebut reaktor Generation-IV (Gen-IV). Reaktor-reaktor 

Gen-IV ini didesain dengan tujuan utama yaitu kompetitif secara ekonomi, limbah 

radioaktif yang minimal, optimalisasi penggunaan bahan bakar yang efektif 

khususnya uranium alam, tingkat keselamatan yang tinggi termasuk keselamatan 

pasif (inherent safety) dan ketahanan akan proliferasi. Reaktor cepat pembiak 

berpendingin logam berat cair merupakan salah satu tipe reaktor masa depan di 

dunia yaitu LFR (Lead-alloy cooled Fast Reactor) (Rivai dan Takahashi, 2007). 

Salah satu kunci utama dalam penyiapan reaktor-reaktor ini adalah pengaturan 

konsentrasi oksigen di dalam logam berat tersebut (Rivai dan Takahashi, 2008). 

Hal ini untuk mencegah konsentrasi oksigen yang terlalu tinggi sehingga 

menyebabkan terbentuknya oksida timbal yang dapat menyumbat celah-celah 

saluran dalam reaktor maupun untuk mencegah konsentrasi oksigen yang terlalu 
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rendah sehingga lapisan oksida pelindung serangan korosi di atas permukaan 

bahan kelongsong tidak dapat terbentuk. Oleh sebab itu diperlukan alat sensor 

oksigen di dalam teras reaktor yang memiliki keakuratan dan ketahanan mekanik 

yang tinggi.  

Salah satu kandidat utama sensor oksigen untuk reaktor berpendingin 

logam berat LFR adalah sensor oksigen berbasis elektrolit padat Yttria-Stabilized 

Zirconia (YSZ) (Rivai dan Takahashi, 2008). YSZ merupakan penambahan yttria 

oksida dengan oksida zirconium yang dapat menstabilkan zirconia dalam bentuk 

struktur kristal saat temperatur ruangan. YSZ ialah bahan dari keramik yang telah 

dikembangkan yang dapat menghatarkan ion oksigen dan digunakan sebagai Solid 

Oxide Fuel Cells (SOFC) (Boaro et al., 2003 dan Motlagh et al., 2011). 

Penambahan yttria penstabilan zirkonia murni mengakibatkan Y3+  mengantikan 

sebagian Zr2+ yang berada pada ZrO2 atau zirconia membuat oksigen yang 

terlepas karena yttria menggantikan empat ion O2- akibatnya oksigen mengalami 

kekosongan karena tiga ion O2+ dari yttria yang terjadi pada zirkonia 

(Shakthinathan et al, 2012). Terjadi karena temperature tertentu menghasilkan 

energy bagi ion O2- bergerak. 

Material YSZ telah banyak dilakukan pengembangan metode sintesi yang 

baru kemudian dikategorigan sebagai metode kimia agar mendapatkan hasil yang 

lebih baik (Motlagh et al., 2011) dan juga pengembangan metode dalam bidang 

fisik (reaksi solid state) (Tonejc et al., 1999). Metode kimia terdapat keungulan 

dibandingkan metode fisika yaitu zat yang disintesis memiliki homogenitas yang 

tinggi, namun metode fisika mengsilkan tingkat kemurnian yang tinggi dan dalam 

proses sintesisnya lebih mudah atau jauh relatif sederhana. Metodi fisika atau 

solid state reaction dalam sintesis material YSZ dapat dilakukan dengan cara 

konvensional yaitu mortar dan alu dalam pencampuranya untuk material menjadi 

homogeny. Sintesis YSZ dalam metode solid state reaction juga dapat dilakukan 

dengan teknik high energy ball milling secara proses integrasi. Hingga saat ini 
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teknik ini masih jarang dikembangkan di dunia dalam penelitian sintesis material 

YSZ. 

3.9.  X–Ray Fluorencence (XRF) 

 Spektrometri X-Ray Fluoresensi yaitu analisis analitik yang didasarkan 

pada pengukuran energi dan hasil eksitasi suatu sampel dari sumber radioisotope 

dengan intensitas sinar-X dari suatu unsur. Spektrometer XRF didasarkan 

terjadinya paparan sumber radiasi dan pengukuran intensitas cahaya sinar-X 

karakteristik suatu atom unsur dakam sample yang mengakibatkan electron pada 

atom mengalami pelepasan. Analisis ini tidak merusak material pada sampel baik 

secara fisik maupun kimiawi sehingga sampel dapat digunakan untuk analisis 

lebih lanjut. 

. 

 

Gambar 4. X-Ray Fluorescence 

 Spektometri X-Ray Fluorescence adalah alat analisis spektrometri yang 

digunakan menentukan kandungan atau komposisi kimia dan konsentrasi unsur-

unsur yang terkandung dalam suatu sampel. Analisis unsur dilakukan baik secara 

kualitatif maupun kuantitatif, dimana dalam analisis kualitatif untuk mengetahui 

kandungan kandungan jenis unsur yang terkandung dalam sampel dan sedangkan 
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analisis kuantitatif menganalisis konsentrasi unsur yang berada pada sampel 

(Malvern Instrument Limited, 2012). 

 Spektometri X-Ray Fluorescence merupakan teknik analisis suatu unsur 

dalam suatu bahan atau senyawa berdasarkan interaksi sinar-X maupun bahan 

analit. Dimana pada analisis ini hanya dibutuhkan sampel yang relatifi kecil 

(sekitar 1 g) banyak digunakan dalam analisis batuan. Analisis ini biasa digunakan 

untuk mengukur unsur-unsur yang sangat melimpah di batuan atau mineral. 

Sampel yang digunakan biasanya berupa serbuk giling atau dipres menjadi bentuk 

film yang banyak digunakan dengan menggunakan beberapa prinsip. panjang 

gelombang karakteristik untuk elemen (Jenkin, 1995) 

 

Gambar 5. Perpindahan Elektron  

Difraksi sinar-X dari berkas electron bagian dalam suatu atom dengan 

menggunakan sinar-X terjadi akibat tembakan berkas elektron didalam tabung 

sinar-X pada elemen di anoda untuk menghasilkan suatu sinar-X dengan panjang 

gelombang tertentu yang telah diketahui. Analisis XRF ini terjadi penembakan 

sinar-X dari tabung generator digunakan menghilangkan elektron dari kulit bagian 

terdalam untuk menghasilkan sinar-X dengan panjang gelombang tertentu yang 

diketahui dari sampel yang dianalisis secara kualitatif dan kuantitatif. Pada saat 
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didalam tabung generator sinar-X, penembahkan sinar yang mengenai elektron 

dari kulit bagian terdalam atom dam menghilangkan elektonya, kemudian pada 

sampel analit menghasilkan sinar-X dengan karakteristik panjang gelombang 

masing-masing atom dalam sampel. Karakteristik pada atom sampel memiliki 

karakteristik panjang gelombang yang sebanding dengan jumlah konsentrasi atom 

dalam sampel akibat intesitas sinar-X. Oleh sebab itu setiap unsur yang tterkena 

intensitas sinar-X memiliki karakteristik panjang gelombang, sehingga 

konsentrasi yang berada pada sampel yang dianalisis intensitasnya dapat 

dibandingkan dengan standard dan dapat ditentukan hasil konsentrat dari sampel 

(Jenkin, 1995).  

Alat analisis Spektrometer Fluoresensi Sinar-X terdiri dari tabung 

generator sinar-X dimana dapat melepaskan elektron pada setiap elemen yang 

dianalisis. Energi dari tabung generator Sinar-X harus menghasikan energi yang 

sangat tinggi, maka pada tabung generator memiliki target anoda seperti Cr, Mo, 

atau Au. Sinar koheren yang dihasilkan dari Sinar-X  yang kemudian dilewatkan 

melalui kolimator. 

Kelebihan dan Kekurangan Spekrometer Floioresensi Sinar-X yaitu pada 

Keuntungannya hasil analisis memiliki akurasi tinggi, tidak memerlukan sampel 

standar dan dapat menentukan unsur-unsur dan kandungan mineral pada sampel 

dapat ditentukan secara langsung. Sedangkan pada kerugiannya adalah tidak bisa 

mengetahui unsur-unsur yang membentuk senyawa pada sampel yang dipelajari, 

tidak bisa menentukan materi yang tersusun dari struktur atom (Firdos, 2016). 

Analisis menggunakan XRF lebih cepat, akurat, bahan tidak rusak, 

dibandingkan dengan analisis lain, dan juga digunakan pada sampel padat, bubuk, 

cair atau pasta (Sukirno, 2003). 

Sumber radiasi sinar Sebagai sumber radiasi pada percobaan ini tidak 

menggunakan tabung sinar x, tetapi sumber radiasi sinar γ dari radioisotope Fe-55, 
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Am-241, Cd-109. Sinar γ yang dipancarkan dapat meradiasi sampel sehingga 

menghasilkan sinar x dengan energi spesifik dari setiap unsur yang terkandung 

dalam sampel (Taftazani, 2017). 

3.10.  X-Ray Diffraction (XRD) 

XRD adalah analisis spekrometer memiliki prinsip penembakan sinar-X 

pada sampel dengan metode analitik yang dapat mengukur ukuran partikel dan 

menentukan parameter struktur kisi dalam mengidentifikasi kristal. Sinar-X 

adalah sinar radiasi elektromagnetik dengan energi yang dihasilkan sekitar 200 

eV–1 MeV dengan panjang gelombang yang dihailkan dari energy tersebut yaitu 

0,5–2,5 Ǻ. Energi sinar-X yang dihasilkan memiliki panjang gelombang pada 

masing-masing material, pada setiap panjang gelombangnya hampir sama dengan 

jarak antar atom dalam kristal mengakibatkan sinar-X menjadi pilihan dalam 

teknik analisis suatu bahan material (Suryanarayana dan Norton, 1998). Sampel 

mengalami interaksi dengan sinar yang menghasilkan interferensi konstruktif dan 

cahaya difraksi yang memenuhi hukum Bragg yaitu: 

n  λ  =  2  d sin θ………………………(8) 

Keterangan:   

n : Orde Difraksi   

λ : Panjang sinar-X 

d : jarak kisi   

θ : sudut difraksi 

Rumus pada hokum bragg dapat dijelaskan bahwa berhubungan dengan 

panjang gelombang radiasi elektromagnetik dengan sudut difraksi dan jarak kisi 

pada suatu material. Kristal mengalami difraksi dari sinar-X dengan membaca dari 

sudut datangnya suatu cahaya dan cahaya yang kemudian dibiaskan yang 

kemudian dideteksi, diproses, dan dapat dihitung (Taftazani, 2017).   



23 

 

23 
 

 

Gambar 6. Difraksi Sinar X 

Tiga elemen dasar yang terjadi pada difraktometer sinar-X yaitu sumber 

tabung sinar-X, pemegang sampel, dan detektor sinar-X (Taftazani, 2017). XRD 

dianalisis dengan pelat kaca yang diletakkan bubuk padat kristal yang memiliki 

jarak 10-7-10-14m maka didapatkan filament panas didalam ruang hampa yang 

mengeluarkan elektron dengan tegangan tinggi, kecepatan tinggi mengenai 

permukaan dan logam bias digunakan mejadi taget salah satunya tembaga (Cu). 

Kemudian sampel dikenai sinar-X dengan sudut 0 -90o.Cahaya yang mengenai 

sampel akan dibiaskan dan ditangkap oleh detektor. Oleh detektor sinar diubah 

menjadi hasil berupa gelombang (Difraktogram) (Rahman, 2016) 

 

Gambar 7. Diagram Alat X-ray Difraction 

Bahan kristal yang belum diketahui pada sampel dapat di analisis 

menggunakan XRD dan dapat juga menentukan padatan yang belum diketahui 
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kandungannya. Analisis ini sangat penting untuk di pelajari dalam berbagai 

bidang ilmu, beberapa bidang ilmu yang dapat memanfaatkan ilmu analisis ini 

adalah bidang geologi, ilmu lingkungan, ilmu material, teknik dan biologi. 

Penggunaan analisis XRD ini dapat digunakan dalam karakterisasi bahan kristal, 

maupun mineral halus seperti lempung campur yang sulit diidentifikasi secara 

kasat mata atau optik, secara sentuhan yang penentuan dimensi sel satuan tidak 

dapat ditrntukan dan tingkat kemurnian sampel (Taftazani, 2017). 

Difraktogram yang dihasilkan pada analisis XRD yang memiliki bentuk 

berupa analog, grafik garis yang dihasilkan atau pun terbaca direkam per 

menitnya yang mana sama dengan detector dengan sudut 2θ per menitnya, 

sehingga sumbu X ekivalen dengan sudut 2θ, dan hasilnya bersifat digital berupa 

intensitas sinar-X dengan jumlah intensitas cahaya per detik saat datang dan juga 

dibiaskan (Misnawati, 2006). Perubahan terjadi pada material keristal semacam 

respon sebuah material saat mengalami deformasi, dilakukan dengan digambarkan 

arah pada dalam kerista, yaitu suatu vektor yang terjadi dapat disamakan denga 

persamaan nilai vektor [a,b,c]. Dengan nilai vector tersebutlah kita dapat 

mengetahui berapa luas irisannya. Dalam menentukan nilai irisan pada suatu 

kristal dapat kita tentukan dengan Indeks Miller (Callister, 2007). 

 Indeks Miller yaitu merupakan suatu bidang parallel dimana terdapat indek 

sama dengan jarak antar bidang yang seragam. Indeks dapat ditulis pada suatu 

bidang irisan dengan persamaan berikut [h,k,l] (Callister, 2007). Dimana antar 

atom pada suatu material memiliki nilai jarak pada kisi (a) dan dapat ditentukan 

hasilnya dengan persamaan yaitu: 

1

𝑑2
=

ℎ2+𝑘2+𝐼2

𝑎2
  ………………………….………………….(8) 

𝑎2 = (ℎ2 +  𝑘2 +  𝐼2) 𝑥 𝑑2………………………………..(9) 

𝑎2 = √𝑎……………………………………………………(10) 

a : jarak antar atom pada kisi, h,k,l : satuan index miller dan d : jarak antar kisi   



25 

 

25 
 

Persamaan Debye-Scherrer untuk menentukan ukuran keristal:   

 ……………………………………………….(8) 

λ : Panjang gelombang daidapt pada tabung sinar X   

θ : sudut   

β : FWHM   

K : Konstanta 

D : ukuran Kristal   

3.11.  Spektrofotometer Inframerah (FTIR) 

 FT-IR adalah analisis dengan prinsip gelombang infa merah sebagai 

pemicu vibrasi ikatan pada gugus fungsi senyawa pada suatu material deangan 

cara identifikasi gugus fungsi penyususn senyawa suatu struktur molekul. 

Pengujian FT-IR atau Fourier Transform Infrared dapat menguji berbagai fase 

benda, seperti fase gas, padat, atau cair. Pengujian juga tidak melalui proses 

persiapan yang rumit. Adsorpsi, adalah metode spektroskopi yang digunakan, 

berdasarkan perbedaan penyerapan radiasi infra merah pada setiap molekul suatu 

bahan. FT-IR memeiliki beberapa syarat agar adsorpsi infra merah pada bahan 

dapat terpenuhi, yaitu dimana frekuensi vibrasi molekulnya memiliki kesamaan 

dengan frekuensi radiasi yang dihasilakan dari infra merah dan terjadi perunahan 

suatu momen dipol selama vibrasi (Chatwal, 1985). 

 

 

 

 

Gambar 8. Prinsip kerja FTIR 
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FTIR memiliki prinsip suatu sinergi infra merah dipancarkan di control 

energinya untuk ditemabakan kepada sampel pada suatu celah sempit agar 

energinya tidak berlebihan. Sinar energy sebuah laser ditembakan kesempel 

kemudian masuk ke ruang sampel yang kemudian sinar mengenai bagian 

permukaan pada sampel lalu dibiaskan pada energy tertentu dengan karakteristik 

yang dimiliki sampel, sinar yang memiliki energi tertentu dibaca oleh detektor. 

Tetra Glycerine Sulphate atau Mercury Cadmium Telluride merupakan detector 

yang digunakan dalam membaca radiasi pada sampel FT-IR. Gelombang 

monokromatik yang merupakan radiasi dapat diterima pada detector dihasilkan 

dari frekuensi cahaya spekral infa merah. Spektofotometer FT-IR didapatkan hasil 

berupa serapan energy dan puncak serapan dalam mengidentifikasi gugus fungsi 

dari serapan energy spektra infra merah, dibandingkan hasil yang didapat dengan 

referensi (Giwangkara, 2006). 

Spektra dari analisis IR dapat menentukan struktur molekul senyawa dan 

memberikan gambaran senyawa tersebut. Spektra IR dihasilkan energi spektra 

dengan mengukur penyerapan dan refleksi. Bilangan gelombang suatu spektrum 

elektromagnetik pada bilangan gelombang 14.000 cm-1 hingga 10 cm-1. Daerah IR 

panjang gelombang 400-10 cm-1 merupakan bilangan gelombang molekul atom 

yang merupakan senyawa anorganik, untuk gelombang 4000-400 cm-1 bisa jadi 

transisi energi vibrasi yang terjadi pada gusus fungsi, memiliki sensitifitas 

terjadinya getaran overtone di panjang gelombang 12500-4000 cm-1. Dalam 

membaca panjang gelombang hasil analisis IR tidak memerlukan teknik khusus 

yang lebih baik (Schechter et al., 1997). 

3.12.  LCR Meter 

Alat ukur LCR merupakan peralatan elektronik yang biasanya 

dimanfaatkan sebagai alat ukur induktansi (L), kapasitansi (C), dan resistansi (R). 

Prinsip kerja dari alat ini adalah dengan mengukur impedansi, impedansi diukur 

secara internal dan dikonversikan ke layar penampil pengukuran yang 
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dikonversikan ke kapasitansi atau nilai induktansi yang sesuai. Pembacaan akan 

cukup akurat jika kapasitor atau induktor perangkat yang diuji tidak memiliki 

impedansi komponen resistif yang signifikan (Marzuarman, 2020) 

 

Gambar 9. LCR Meter 

Analisis mengunakan LCR meter yaitu digunakan sebagai alat analisis 

untuk menentukan konduktivitas pada suatu material. Konduktivitas merupakan 

sutau material memiliki kation dan anion pada ilmu kelistrikan yang memiliki 

kemampuan dalam menghantarkan arus listrik, namun pada suatu material logam 

dapat menghantarkan listrik degan elektronnya. Resistensi dihasilkan dari analisis 

menggunakan alat analisis LCR meter. Hasil resisi tensi yang didapatkan dapat 

menentukan ketebalan sampel maupun luas penampang, maka nilai konduktivitas 

listriknya dapat dihitung dengan persamaan yaitu: (Pakpahan, 2016): 

σ =  
𝐿

𝑅𝐴
 ………………………………………………..(11) 

σ = konduktivitas (S/cm)  

L= ketebalan pelet (cm)  

A= luas penampang sampel (cm2 )  

Bentuk struktur kristal suatu material menentukan hasil konduktivitas 

ionic dan listrik. Konduktivitas tinggi pada suatu material memiliki susunan atom 

yang tidak padat, maka ion-ion dapat bergerak pada celah atom yang tidak padat. 

Dimana atom-atom menempati bagian celah atau bagian kososng dari suatu atom 
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yang tidak rapat. Menentukan konduktivitas dapat dihitung dengan persamaan 

sebagai berikut (Pakpahan, 2016): 

 J = σE………………………………(12) 

Keterangan: 

J = kerapatan arus 

σ = konduktivitas 

E = medan listrik 

Persamaan arus sebagai berikut:  

R = 
𝑉

1
 =ρ 

𝐿

𝐴
 (Ω) ……………………………(13) 

ρ = 
𝑅𝐴

𝐿
 (Ω m) ……………………………...(14) 

Keterangan: 

I = material dengan bahan ionik 

A= luas penampang (m2) 

L= Panjang (m) 

V= Tegangan 

Untuk kerapatan arus J yaitu I/A (Amper/m2 ), menentukan medan listrik 

E adalah V/L (V/m) (Pakpahan, 2016):  

Maka konduktansi dapat ditentukan dengan persamaan, G = 1/R, dan 

nebebtukan resistivitas ρ = 1/σ, didapat persamaan σ=G (L/Ω-1/m-1 atau 

Siemen/meter. 
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BAB IV 

METODE PENELITIAN 

 

4.1   Alat  

 Dalam penelitian yang dilakukan ini menggunakan beberapa alat adalah 

neraca analitik gelas beaker 100 mL, 500 mL, 1000 mL,serta labu ukur 50 mL, 

100 mL, dan 500 mL. Pipet volume 10 mL dan 15 mL, propipet, gelas beaker 100 

mL, magnetic stirrer serta alata stirrer. Oven berkapasitas 150°C merk Memert 

denga tipe UN 55 yang memiliki fitur pengeringan menggunakan kipas 

pemerataan panas dan fentilasi pengatur kelembapan system dalamoen. Cawan 

perselin dan Furnance meek Nabetherm dengan tipr LT 3/11 Mufle furnace yang 

kapasitas  Tmax sebesar 1100-1200°C. Selanjutana adalah alat instrument 

diantaranya, X-ray Fluorescene (XRF) untuk mengetahui komposisi unsur/elemen 

pada suatu bahan atau sempel, Fourier Transform Infrared (FT-IR) analisis suatu 

gugus fungsi secara kualitatif dalam suatu senyawa kimia yang terdapat didalam 

sampel, X-ray Diffraction (XRD) untuk identifikasi fase bahan keristal dan dapt 

memberikan dimensi unit sel, terakhir adalah instrument LCR meter untuk 

mengukur Resistensi (R) kapasitas (C) dan induktansi (L) dari suatu komponen. 

4.2   Bahan 

 Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah pasir zirkon 

Kalimantan (ZrSiO4), natrium hidroksida (NaOH), asam klorida (HCl), amonium 

hidroksida (NH4OH), zirkon (ZrO2) PSTA BATAN, zirkon (ZrO2) Merck, yttrium 

merck dan akuades. 

4.3   Cara kerja 

Sintesis ZrO2 menggunakan metode fusi kaustik 
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Bahan ZrO2 disintesis dengan konsentrat zirkon (ZrSiO4) dan NaOH dicampur 

dengan perbandingan 1:4 yaitu 183,3:160 g, kemudian dicampurkan pada 

temperatur 800°C selama 2 jam hingga diperoleh serbuk keabu-abuan (frit). Frit 

dilakukan dileaching dengan akuades dengan perbandingan air : frit 10mL per 1g  

hingga 15menit. Lalu dilakukan pencucian, hasil pencucian disaring supaya 

terpisah antara filtrat dengan residu. Ambil bagian residu dilakukan pemanasan 

temperatur 100° C selama 1jam agar kering. Hasil pemansan yang diperoleh 

selanjutnya dileaching dengan larutan HCl 3,5m pada perbandingan 10:1 dengan 

kondisi pengadukan dan dipanaskan menggunakan pengaduk pada suhu 80°C. 

Kemudian dilakukan penyaringan hingga diperoleh perubahan warna larutan 

kuning bening. Maka didapatkan senyawa yaitu ZrOCl2.6H2O (ZOC) kemudian 

ditambahkan senyawa 3M NH4OH secara perlahan ke dalam larutan ZOC hingga 

menyerupai awan putih yaitu gel, gel didiamkan hingga 24jam lalu dilakukan 

penyaringan. Kemudian dilakukan pemanasan hingga temperatur 150° C hingga 

2jam untuk mendapatkan Zr(OH)4 kemudian dikalsinasi pada temperatur 600,700, 

800, 900, 1000°C selama 2,3,4,5 dan 6 jam untuk mendapatkan ZrO2 berwarna 

putih. Kemudian dilakukan analisis instrumen XRF (X-ray Fluorescene), FTIR 

(Fourier Transform Infrared), dan XRD (X-ray Diffraction). 

4.3.1 Kalsinasi 

Ikatan kuat yang terjadi pada mineral zirkon yaitu antara Zr dan Si  dapat 

dilakukan melalui temperatur tinggi dengan dilakukan pemanasan. Dilakukan 

pencampuran zircon ZrSiO4 yang dicampurkan dengan NaOH teknis lalu diaduk 

hingga homogen berdasarkan stiokiometri dengan perbandingan pasir zircon: 

NaOH yaitu 183,3 gram : 160 gram NaOH dengan temperatur 800oC maka terjadi 

reaksi yaitu (Poernomo, H., 2020; Liu et al., 2014): 

ZrSiO4 +  2 NaOH     Na2ZrSiO5 + H2O……………(15) 

4.3.2 Pelindian 

Pemanasan yang telah dilakukan di lindi bertahap menggunakan aquades 

yaitu aquades : lelehan maka perbandingannya 10 ml : 1 g, suhu 80oC selama 

3jam, maka didapatkan pengotor larut dengan aquades didalam pasir zirkon 
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direaksikan NaOH dan didapatkan air berwarna keruh, maka didapatkan senyawa 

Na2ZrSiO5. Terdapatnya pengotor NaOH pada produk cair dihilangan 

menggunakan air dan Na2ZrSiO5 tidak dapat larut dalam air dengan terjadinya 

perubahan pH 7 yang terlindi secara bertahap, maka reaksinya yaitu: 

Na2ZrSiO5  +  H2O        Na2ZrSiO5 +  H2O  (sisa NaOH & pengotor yang 

dilarutkan dalam air) …………………………………………………………..(16) 

Kemudian disaring untuk memisahkan filtrat dan residunya, diperoleh 

filtrat berupa pasir sedangkan residunya berwarna putih. Residu diambil kemudian 

dikeringkan pada suhu 100°C selama satu jam untuk menghilangkan kadar air 

yang terkandung dalam residu. 

4.3.3 Pelindian dengan HCl 

Hasil Na2ZrSiO5 dileaching menggunakan HCl 3,5M ditambahkan 

perlahan-lahan sampai berwarna kekuningan, ZrOCl2 terbentuk didapatkan reakis 

yaitu (Liu et al., 2014): 

Na2ZrSiO5 + 4 HCl   ZrOCl2 +  H2SiO3  + 2NaCl +  H2O ….(17) 

Kemudian dilakukan sintesis ZrOCl2.8H2O ( ZOC) dan Zr(OH)4.2H2O, 

kemudian disaring untuk diambil filtratnya dan diperoleh larutan berwarna kuning 

jernih. 

4.3.4 Kristalisasi 

Larutan untuk proses kopresipitasi yang biasa digunakan dalam sintesis 

zirkonia adalah larutan basa atau larutan amonia. Larutan amonia lebih disukai 

karena lebih mudah dipisahkan dari gel selama proses penyaringan dan 

pengeringan (Kurapova dan Konakov, 2014). Pengendapan bersama 

menghasilkan gel zirkonia hidroksida amorf. Co-presipitasi adalah metode 

analitik digunakan pada ion - ion pada sebuah larutan. Maka terjadinya suatu 

proses kopresipitas Zr(OH)4, dimana Zr4+ merupakan asal larutan ZrOCl2  

melepaskan ion Zr4+ berikatab dengan ion OH yang dimiliki NH4OH dalam 

konsentrasi yang cukup untuk melebihi kelarutan senyawa yang dihasilkan dan 

menghasilkan larutan jenuh. Pertumbuhan kristal terjadi saat proses kalsinasi 

terjadi dan juga terjadinya yang mengakibatkan terbentuknya suatu endapan.  
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Terbentuknya larutan ZrOCl2 yang kemudian ditambahkan aquadest dan 

ditambahkan secara perlahan larutan amonia untuk membentuk sebuah endapan 

zirkonium hidroksida. Proses tersebut didapatkan hasil reaksi berupa sebagai 

berikut (Rana et al., 2007):  

ZrOCl2 +   NH4OH +   H2O    Zr(OH)4 +  2NH4Cl …………………..(18) 

Endapan yang didapatkan memiliki bentuk gel zirkonium hidroksida 

(Zr(OH)4) yang kemudian dilakukan pembersihan atau pencuncian dengan 

mengunakan aquades, agar pengotor klorin ataupun pengotor lainya larut pada 

aquades. Dilakukan penyaringan gel untuk memisahkan pengotr yang larut 

kedalam aquades dan kemudian dilakukan pengeringan atau kalsinasi pada suhu 

tinggi agar didapatkan serbuk zirconia (ZrO2) (Cardarelli, 2008):  

Zr(OH)4    ZrO2 +  2H2O ………………………………………(19) 

4.3.5 Yttria Stabilized Zirconia (YSZ) 

Sintesis material Yttria Stabilized Zirconia (ZrO2-Y2O3) awal mula proses 

pencampuran yaitu dilakukan dengan menggiling menggunakan bahan dasar Y2O3 

dan serbuk ZrO2 dengan perbandingan 6,2:1. Proses blending dengan grinding 

dilakukan untuk mendapatkan homogen serbuk Y2O3 dan ZrO2, daihaluskan 

dengan mortar dan alu. Serbuk yang telah dicampurkan digiling bersama selama 5 

jam kemudian dikalsinasi pada suhu 500°C selama 3 jam setelah itu dipadatkan 

pada 4000 psi dan disinter pada suhu 1300°C selama 3 jam. Selanjutnya sampel 

digerus dan dikalsinasi kembali pada suhu 500°C selama 3 jam. Penggilingan 

berulang dilakukan dengan tujuan untuk meningkatkan tingkat homogenitas hasil 

sintesis. Selanjutnya serbuk paduan dipadatkan pada tekanan 14.600 psi dengan 

die berdiameter 1,1 cm hingga membentuk pelet kemudian disinter pada suhu 

1400°C selama 3 jam. Kemudian dilakukan sintering pada suhu 1250° C selama 

3jam sampai diperoleh pellet berwana putih. Analisis hasil untuk melihat 

konduktivitas ionik dari sampel hasil sintesis dilakukan dengan alat LCR meter. 

4.4   Skema penelitian  

Sintesis ZrO2 Dengan Menggunakan Metode Alkali Fusion 
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Serbuk bewarna abu-abu (Frit) 

 

      Air bewarna keruh 

 

Filtrat berupa pasir dan Residu bewarna 

putih 

 

      Didapatkan serbuk bewarna abu-abu 

 

 

      Didapatkan larutan berwarna kuning 

keruh 

 

      Didapatkan larutan kuning jernih 

 

 

      Larutan menjadi bewarna putih gel 

 

 

      Didapatkan gel bewarna putih 

 

      Kristal putih 

 

 

 

Dicampurkan ZrSiO4 dengan NaOH (183,3g : 160g)  

Dikomposisi dengan temperatur 800°C selama 2jam 

Dilindi dengan menggunakan aquadest dengan perbandingan 10 mL per 1 g 

pada suhu 80°C selam 3 jam 

Disaring untuk memisahkan filtrat dan residu 

Dikeringkan residu pada suhu 100˚C selama 1 jam 

Dilindi dengan dengan menggunakan HCl 3,5 M dengan menetes secara 

perlahan dalam kondisi diaduk dengan suhu 60˚C selama 1 jam 

Disaring larutan yang didapat 

Ditambahkan larutan ZrOCL2.6H2O (ZOC) dengan NH4OH 3M secara 

perlahan lahan dan distirer selama 24 jam 

Disaring Larutan yang didapat 

Dikeringkan Gel yang didapat temperatr 150° C selama 2jam 

 

Dikalsinasi pada suhu 600,700, 800, 900, 1000˚C selama 2,3,4,5 dan 6 jam 

 

Didapatkan serbuk ZrO2 berwarna putih  
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Sintesis Yttria Stabilized Zirconia Dengan Menggunakan Metode Solid-State 

Reaction 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

Didoping serbuk ZrO2 dengan Y2O3 dengan rasio berat ZrO2 : Y2O3 sebesar 

6,2 : 1 

Dicampurkan  dan digerus menggunakan cawan porselin slama 5 jam  

Dikompaksi pada tekanan 4000 psi sampai didapatkan pellet 

Dikalsinasi pada temperature 500° C selama 2jam 

Disintering selama 1300°C selama 3 jam  

Didapatkan pellet bewarna putih 

Sampel yang telah di Sintesis 

Dipreparasi sampel dan kemudian dilakukakan analisis XRF, XRD dan FTIR 

 

Serbuk yang didaptkan dilakukan kompaksi hingga tekanan 14.600psi dengan 

dies diameternya 1,1cm sampai didapatkan bentuk pelet 

Sintering dilakukan hingga suhu 1250° C selama 3jam 
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Dipreparasi sampel dan kemudian dilakukakan analisis LCR Meter 
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BAB V 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

5.1.  Zirkon 

 Mineral zircon yang merupakan bahan baku zirkonia yang dapat dijadika 

bahan keramik dengan pengolahan atau proses sintesis yang memiliki kekuatan 

yang tinggi, kerapatan yang tinggi dan kuata pada titik leleh hingga temperature 

2700°C. Zirkonia yang didapatkan dari hasil sintesis mineral zircon memiliki 

konduktivitas ion oksigen, kuat pada korosi, fleksibiltas cukup tinggi, maupun 

konduktivitas termal yang rendah (Rivai dan Takahashi, 2010). Berbagai manfaat 

yang didapatkan pada zirkonia yaitu dapat diaplikasiakan sebagai pompa oksigen, 

pelapis penghalang termar, sensor oksigen, sel bahan bakar, aplikasi suhu tinggi 

karena kemampuan yang dimilikinya dan sifatnya yang lain (Shackelford dan 

Doremus, 2008). 

5.2.  Sintesis Zirkon 

Material ZrO2 disintesis dengan menggunakan metode fusi kaustik. 

Pensintesisan mineral zirkon untuk mendapatkan zirkonia melibatkan beberapa 

proses yaitu dekomposisi mineral zirkon dengan metode peleburan menggunakan 

basa, dilindi aquades, pelindian HCl, dan kalsinasi NH4OH (Sudjoko dan 

Purwani, 2005). Sintesis pasir zirkon untuk mendapatkan kristal atau zirkonia 

murni dengan menggunakan metode alkali fusi. Metode ini biasa digunakan 

dalam ekstraksi atau sinteis pasir zircon yang ada pada negeri karana memiliki 

proses yang sederhan dan bahan baku yang murah maupun mudah didapatkan. 

Alkali fusi merupakan metode pengolahan untuk pemisahan Zr2+ dengan Si 

dengan pembentukan sebuah senyawa. Senyawa silikat dipisahkan dengan 

pemanasan yang tinggi dengan basa lalu dilarutkan pada air sedangkan senyawa 

zirkonium dicampurkan dengan larutan asam klorida hingga didapatkan ZOC. 

ZOC merupakan larutan awal dalam proses mendapatkan produk zirconia. Metode 

alkali fusi dapat dilakukan dengan menggunakan dua reaktan. Reaktan pertama 
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dengan natrium hidrosikda (NaOH) untuk reaktan kedua yaitu natrium karbonat 

(Na2CO3). Kedua rekatan memiliki kelebihan dan kekurangan masing masing 

dimana pad reaktan kedua memiliki biaya bahan baku lebih murah, tetapi 

dilakukan pada suhu tinggi dan didapatkan hanya berupa zirconia komersial atau 

grade keramik. Reaktan pertama memiliki biaya bahan baku lebih mahal namun 

hanya pada temperatur rendah dan produk zirkonia dihasilkan lebih baik. 

Mempertimbangkan proses yang sederhana, mudah dilakukan dan memiliki biaya 

dalam sitesisnya yang ,urah disbanding metode lain maka metode alkali fusi ini 

digunakan dalam sintesis zirkonia. Kunci utama yang harus diperhatikan pada 

metode alkali fusi ini yaitu proses peleburan atau kalsinasi diawal. Proses 

peleburan dengan menggunakan basa dilakukan pada temperature 800οC hingga 2 

jam. Hasil kalsinasi didapatkan berupa natrium silikat dan natrium zirkonat. 

Peleburan kemudian dilindi dengan aquades bertujuan menghilagkan pengotornya 

atau memisahkan natrium silikat dan natrium zirkonat. Dikarenakan natrium 

zirkonat tidak larut dalam air sedangkan natrium silikat bersifat larut pada 

aquadest dan hingga didapatkan pH netral atau 6 hingga 7. Kemudian dilakukan 

pemisahan dengan cara disaring untuk mendapatkan residu (natrium zirkonat) dan 

filtrat (natrium silikat). Dalam pemisahan senyawa dilakukan dengan pelindian 

hasil fusi (frit) dengan air pada metode alkali fusi ini (Putri et al., 2016).  

Dalam sintesis zirconia terdapat juga metode sol-gel yang digunakan untuk 

mensintesis material berbasis oksida berbeda-beda tergantung dari prekursor dan 

bentuk produk akhir. Struktur dan sifat fisik gel sangat bergantung pada beberapa 

hal, diantaranya adalah pemilihan bahan baku material, modifikasi kimiawi dari 

sistem sol-gel itu sendiri, serta laju hidrolisis dan kondensasi. Beberapa 

keuntungan menggunakan metode sol-gel dalam mempreparasi sintesis 

nanomaterial adalah biaya yang digunakan lebih sedikit, temperatur proses 

rendah, serta mudah dalam mengatur komposisi (kehomogenan komposisi kimia 

baik) (Putri et al., 2016). 

Tahapan-tahapan dalam metode sol-gel pada umumnya terbagi atas tiga 

bagian, yaitu hidrolisis, kondensasi alkohol dan kondensasi air. Ada juga beberapa 
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sumber mengatakan bahwasannya tahapan metode sol-gel itu terbagi  atas empat 

tahap, yaitu hidrolisis, kondensasi, aging atau pematangan dan drying atau 

pengeringan (He M et al, 2003) .  

5.2.1 Kalsinasi 

Kalsinasi merupakan pemanasan bahan pada temperature tinggi tanpa 

terjadinya peleburan sehingga hidrat karbonat atau komponen lainnya terurai dan 

bahan yang tidak diinginkan menguap. Metode alkali fusi pada proses kalsinasi 

memiliki fungsi untuk mengikat silikat kemudian terlepas dengan zircon, maka 

didapatkan berupa senyawa NaZr dan NaSi. Beberapa faktor–faktor 

mempengaruhi proses kalsinasi ini yaitu: suhu dan waktu kalsinasi yang mana 

semakinn lama prosesnya maka didapatkan hasil yang baik dna zat-zat pengotor 

terurai sempurna. Meningkatkan persentase zirkonia salah satu metode tersebut 

dapat dilakukkan dengan metode Alkali Fusion menggunakan NaOH (Putri et wl., 

2016).  

                  

Gambar 10. Kalsinasi Pasir Zirkon : NaOH dengan Perbandingan 1:4 

5.2.2 Pelindian 

Pelindian adalah pemishan zat padat dengan cara dilarutkan di dalam zat 

cair, maka didapatkan hasil zat padat ada sebagian yang terlarut dan ada yang 

tidak terlarut sebagai inert (ampas). Zat yang dapat larut adalah NaSi dan tidak 
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dapat dilarutkan dengan air adalah NaZr. Pelindian dalam proses ini berfungsi 

sebagai pemisah kedua zat untuk dilakukan proses filtrasi selanjutnya (Putri et 

al.,2016).  

 

Gambar 11. Proses Pelindian 

5.2.3 Filtrasi 

Filtrasi adalah proses pemisahan pada metode alkali fusi antara padatan 

dengan cairan dengan dilakukan penyaringan. Proses pemisahan ini dilakukan 

dengan mengunakan kertas saring supaya yang terpisah hanyalah cairan saja yang 

dapat melewati saringan pada proses filtrasi (Putri et al.,2016).  

 

Gambar 12. Filtrasi 
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5.2.4 Kristalisasi 

Larutan untuk proses kopresipitasi yang biasa digunakan dalam sintesis 

zirkonia adalah larutan basa atau larutan amonia. Larutan amonia lebih disukai 

karena lebih mudah dipisahkan dari gel selama proses penyaringan dan 

pengeringan (Kurapova dan Konakov, 2014). Pengendapan bersama 

menghasilkan gel zirkonia hidroksida amorf. Co-presipitasi adalah metode 

analitik digunakan pada ion - ion pada sebuah larutan. Maka terjadinya suatu 

proses kopresipitas Zr(OH)4, dimana Zr4+ merupakan asal larutan ZrOCl2  

melepaskan ion Zr4+ berikatab dengan ion OH yang dimiliki NH4OH dalam 

konsentrasi yang cukup untuk melebihi kelarutan senyawa yang dihasilkan dan 

menghasilkan larutan jenuh. Pertumbuhan kristal terjadi saat proses kalsinasi 

terjadi dan juga terjadinya yang mengakibatkan terbentuknya suatu endapan. 

Terbentuknya larutan ZrOCl2 yang kemudian ditambahkan aquadest dan 

ditambahkan secara perlahan larutan amonia untuk membentuk sebuah endapan 

zirkonium hidroksida. Proses tersebut didapatkan hasil reaksi berupa sebagai 

berikut (Rana et al., 2007):  

ZrOCl2 +   NH4OH +   H2O    Zr(OH)4 +  2NH4Cl …………………..(18) 

Endapan yang didapatkan memiliki bentuk gel zirkonium hidroksida 

(Zr(OH)4) yang kemudian dilakukan pembersihan atau pencuncian dengan 

mengunakan aquades, agar pengotor klorin ataupun pengotor lainya larut pada 

aquades. Dilakukan penyaringan gel untuk memisahkan pengotr yang larut 

kedalam aquades dan kemudian dilakukan pengeringan atau kalsinasi pada suhu 

tinggi agar didapatkan serbuk zirconia (ZrO2) (Cardarelli, 2008):  

Zr(OH)4    ZrO2 +  2H2O ………………………………………(19) 
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Gambar 13. Pelindian Frit Ditambahkan Dengan HCI 

 

Larutan yang didaptkan bewarna kuning keruh kemudian disaring hingga 

diperoleh larutan kuning jernih. Larutan berwarna kuning bening tersebut 

merupakan larutan ZrOCl2.6H2O (ZOC). Zirkonium Oksidaklorida adalah bubuk 

putih tidak berbau yang memiliki berat molekul 3222,30 g/mol. Titik didih pada 

tekanan (760 torr) adalah 210 ºC (410 ºF), memiliki titik leleh 150 ºC (302 ºC) dan 

tekanan uap pada 20 ºC adalah 9 hingga 13 torr. Secara komersial, ZOC dapat 

diperoleh dari peleburan pasir zirkon dengan soda api (NaOH) pada suhu 750 ºC. 
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Natrium zirkonat menghidrolisis dengan zirkonia hidrat, yang direaksikan dengan 

asam klorida panas. Zirkonium oksiklorida dapat dibuat dari larutan oksiklorida 

dengan kristalisasi. Zirkonium oksiklorida juga dapat diperoleh dengan 

melarutkan zirkonium tetraklorida dalam air atau dengan mereaksikan zirkonium 

karbonat dengan asam klorida (Hikmah, 2012). 

Kemudian ditambahkan larutan 3M NH4OH secara perlahan ke dalam 

larutan ZOC hingga terbentuk endapan putih dan dilakukan gel aging selama 24 

jam untuk mendapatkan gel berwarna putih yang kemudian disaring. 

 

             

Gambar 15. ZOC Ditambahkan NH4OH dan Distirer Selama 24 Jam 

 Gel putih dikeringkan pada suhu 150oC selama 2 jam untuk mendapatkan 

serbuk Zr(OH)4 kemudian dikalsinasi dengan variasi suhu 1000oC, 900oC, 800 oC, 

700oC dan 600oC selama 6 jam dilakukan variasi suhu yang sama pada selang 

waktu 5, 4, 3, dan 2 jam hingga didapat serbuk ZrO2 berwarna putih kecoklatan.  
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Gambar 16. Kalsinasi Dengan Variasi Suhu Dan Waktu 

Variasi suhu 1000, 900, 800, 700, 600 oC dan pada masing masing suhu di 

berikan variasi waktu 2, 3, 4, 5 dan 6 jam bertujuan untuk mendapatkan waktu 

yang optimum pada proses kalsinasi dan juga dikarenakan sebelumnnya telah 

dilakukan percobaan pada suhu 800 oC pada waktu 5 jam sesuai dengan literatur 

dan didapatkan asil sampel terbakar atau hangus. Maka didapatkan hasil berupa 

serbuk ZrO2 berwarna putih kecolatan. 

 

Gambar 17. ZrO2 
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5.3.  Yttria Stabilized Zirkonia 

 Pengembangan material YSZ suadah banyak dilakukan dengan berbagai 

macam metode sintesis, pada metode fisika (reaksi solid state) juga sudah banyak 

dilakukan penelitian. Reaksi padatan, terutama proses pencampuran dengan 

penggilingan, memiliki keunggulan yang sederhana dalam prosesnya 

dibandingkan metode lain yang ada. Metode fisika (reaksi solid state) banyak 

digunakan dalam sintesis bahan anorganik, karena memiliki proses yang 

sederhana dengan hanya memanaskan pada suhu tinggi dalam waktu yang relatif 

lama dan penghomogenan yang dapat dilakukan dengan alat konvensional 

(Ismunandar, 2006). Dispersi dan pencampuran harus diperhatikan agar 

didapatkan hasil maksimal pad mekanisme reaksi saat padat. Terjadinya proses 

dua partikel mengalami reaksi keadaan padat, partikel harus berdekatan agar  

bereaksi, karena partikel atom yang saling berdekatan akan mengalami reaksi 

dengan mudah. Hal ini disebabkan kation dan anion dari satu struktur mengalami 

perpindahan atau bertukar mengalami beberapa mekanisme ke struktur lain untuk 

membentuk senyawa baru (Ropp, 2003).  

Zirkonia murni memiliki struktur yang tidak stabil dalam hal fungsi suhu, 

karena zirkonia murni memiliki tiga jenis struktur kristal pada temperatur yang 

berbeda.. Temperatur 1150°C dan ruangan memiliki strukturk kristal monoklinik 

(m-ZrO2) saat ditambahkan suhu hingga memanas pada temperatur rendah 

struktur tetragonal (t-ZrO2), Dimana pada perubahan temperature perantara antara 

struktur monoklinik dan kubik. Terjadinya struktur zirkonia kubik (c-ZrO2) 

dilakukan pemanasan hingga suhu 2370°C (Tonejc et al., 1999). Pengaplikasian 

zirkonia pada bidang industri bisanya dalam keadaan stabil. Disebabkan karena 

zirkonia pada fase tetragonal memiliki ketanguhan mekanik atau pada fase kubik 

dengan memiliki konduktivitas ionik yang tinggi (Shackelford dan Doremus, 

2008). Biasanya dalam pengapliasian zirconia dilakukan penstabilan dengan 

ditambahkan oksida lain seperti MnO, NiO, Cr2O3, Fe2O3, Y2O3, dan Ce2O3. 

Karena zirkonia jika ditambahkan dengan bahan oksida, maka terjadi struktur 

bentuk krtistal pada fase tetragonal dan kubik yang memiliki kestabalian yang 

tinggi pada suhu ruangan.  



45 

 

45 
 

Zirkonia pada penelitian ini dilakukan dengan penambahan yttria atau 

YSZ (Yttria Stabilized Zirconia). Dengan yttria yang ditambahkan pada zirkonia 

terjadinya pergantian sebagian ion Zr4+ pada kisi zirkonia yang digantikan ion 

Y3+ (Shaktinathan et al, 2012). Penambahan yttria penstabilan zirkonia murni 

mengakibatkan Y3+  mengantikan sebagian Zr2+ yang berada pada ZrO2 atau 

zirconia membuat oksigen yang terlepas karena yttria menggantikan empat ion O2- 

akibatnya oksigen mengalami kekosongan karena tiga ion O2+ dari yttria yang 

terjadi pada zirkonia (Shakthinathan et al, 2012). Terjadi karena temperature 

tertentu menghasilkan energy bagi ion O2- bergerak. Zirkonia yang distabilkan 

yttria mengakibatkan kestabilisasi pada fase tetragonal dengan mekanik yang 

tangguh saat konsentrasi dopan yang lebih rendah atau sebaliknya pada 

konsentrasi dopan yang lebih tinggi pda fase kubik dengan nilai konduktivitas 

yang ringgi (Shackelford dan Doremus, 2008). Kandungan yttria pada 2-3 mol%, 

saat didoping zirkonia jenis strukturnya yaitu Tetragonal Zirconia Polycrystals 

(TZP). Sedangkan zirkonia dengan kandungan 5-7 mol% yttria disebut Partially 

Stabilized Zirconia (PSZ), dan > 7 mol% yttria disebut Cubic Stabilized Zirconia 

(CSZ) (Kim, 2004).  

Sintesis YSZ (Yttria Stabilized Zirconium) terdapat juga metode peparasi 

Broth dan menggunakan dua jenis precursor zirconium dengan penambahan urea 

yang berfungsi sebagai agen presipitasi homogennya untuk menghasilkan larutan 

sol dan sebagai agen penyedia porositas. Prekursor zirconium yang digunakan 

adalah zirconium nitrat penhidrat dan zirconium oksinitrat hidrat. Pada fabrikasi 

kernel dengan proses sol gel, cara gelasi eksternal dipiih karena proses sederhana 

dan dapat dilakukan pada temeratur kamar. Untuk mendapatkan kernel YSZ 

sesuai spesifikasi, tahapan sol gel yang harus dilakukan adalah penyiapan umpan 

sol, gelasi sol (gal casting), aging-washing-drying hasil gelasi dan proses 

perlakuan panas gel kering agar diperoleh kernel tersinter (Sarjono dkk, 2020). 
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Gambar 18. Metode Broth 

 Dari gambar dapat dilihat metode broth merupakan proses yang sederhana 

dengan alat yang kusus namun dikarenakan keterbatasan alat maka digunakan 

metode fisika (solid state reaction). 

Zirkon yang akan di sintesis dengan Yttria 6,2:1 dengan variasi sampel: 

No ZrO2 Y2O3 

1 6,0368 g 0.2258 g 

2 5.9136 g 0.4516 g 

3 5.7904 g 0.6774 g 

4 5.6672 g 0.9032 g 

5 5.544 g 1.129 g 

 

Table 2. Variasi sampel ZrO2 dengan Y2O3 pada sampel zirkon dan zirkon 

MERCK 

Variasi sampel ini dilakukan bertujuan untuk mencari massa optimal 

dalam sintesis ini. Sintesis material Yttria Stabilized Zirconia (ZrO2-Y2O3) awal 

mula proses pencampuran yaitu dilakukan dengan menggiling menggunakan 

bahan dasar Y2O3 dan serbuk ZrO2 dengan perbandingan 6,2:1. Proses blending 

dengan grinding dilakukan untuk mendapatkan homogen serbuk Y2O3 dan ZrO2, 

daihaluskan dengan mortar dan alu. 
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Gambar 19. Penggerusan ZrO2 Dicampurkan dengan Y2O3 

Serbuk yang telah dicampurkan digiling bersama selama 5 jam dengan 

menggunakan mortar dan alu, kemudian dikalsinasi pada suhu 500°C selama 3 

jam.  

 

Gambar 20. Dikalsinasi pada Suhu 500'C 

Dilakukan pemadatan dengan tekanan 4000psi, kemudian disinter suhu 

1300° C selama 3jam. Dilakukan pengerusan yaitu untuk memperluas permukan, 

kemudian dilakukan kalsinasi untuk memperengang ikatan. Lalu dilakukan 
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kompaksi bertujuan untuk menghasilkan sebuah pelet menggunakan dies yang 

berukuran 1,1 cm.  

 

Gambar 21. Kompaksi Pada Tekanan 14.600 psi 

Analisis hasil dilakukan pada penampang pelet. Penampang diperoleh 

dengan memotong pelet yang telah mengalami sintering menggunakan mesin 

potong otomatis. Kemudian dilakukan analisis dengan menggunakan instrument 

LCR meter untuk mengukur Resistensi (R) kapasitas (C) dan induktansi (L) dari 

suatu komponen. 
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5.4.  Karakterisasi zirkonia 

5.4.1 X-Ray Fluorescene (XRF) 

 

Table 3. Data XRF Pasir Zirkon 

Sintesis zirkonia dalam penelitian ini digunakan material pasir zirkon 

Kalimantan Tengah. Hasil analisis penghilangan pengotor material zirkon 

memerlukan metode pemisahan yang tepat sehingga dalam sintesis zirkonia akan 

diperoleh zirkonia dengan kemurnian tinggi. Pencarian sampel yang memiliki 

kriteria yang diinginkan adalah dengan menganalisa seluruh sampel dengan 

instrumen x-ray fluorescene (XRF). Instrumen ini akan menyajikan data berupa 
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tabel, dimana dalam tabel yang tersaji telah tertera unsur-unsur didalam sampel 

yang diujikan beserta dengan presentasi kuantitasnya. 

Dari Hasil analisis didapatkan senyawa yang terdapat dalam sampel pasir 

Zirkon Kalimantan, dari hasil XRF didapatkan kadar senyawa dominan 

didalamnya yaitu Si, Ti, Zr, Y dan senyawa lainya. Kemudian hasil XRF 

dibandingkan dengan hasil sintesis zirconia yang telah didapat dari metode fusi 

kuastik dan terdapat penurunan kadar senyawa yang terdapat dalam zirkon dan 

terjadi peningkatan kadar zircon yang didapat dari 59,58% menjadi 83,501% 

maka dapat disimpulkan dalam sintesis telah berhasil dilakukan dengan metode 

fusi kuastik. 
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Table 4. Data XRF Zirkonia Sintesis 

 

Table 5. Data XRF Zirkonia MERCK 
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Table 6. Data XRF Zirkonia Batan 

Tiga tabel diatas merupakan hasil cuplikan berdasarkan tiga perbedaan 

Zirkonium (ZrO2) yang digunakan, yaitu Zirkonium Sintesis yang memiliki 

kandungan unsur Zr dan senyawa ZrO2, Zirkon MERCK, dan kemudian Zirkon 

Batan. Zirkonium Sintesis memiliki kandungan senyawa ZrO2 78,609 %. 

Kemudian sampel Zirkonium MERCK menyajikan kandungan ZrO2 yang relatif 

lebih tinggi, sebesar 94,216 % dan Zirkonium Batan memiliki kandungan sebesar 

88,433 %. Hasil uji menggunakan XRF menunjukkan kandungan Zirkonium yang 

terdapat dalam sampel. 

Identitas sampel diatas yang memiliki kandungan Zr dan ZrO2 tertinggi 

menunjukan bahwa kadar zirkon yang terkandung dalam sampel mempengaruhi 

kandungan Zirkonium yang berada pada sempel, suhu dan waktu dalam kalsinasi 

juga mempengaruhi kandungan zirkonium. Dari analisis XRF maka didapatkan 

pula kandungan senyawa lain yang terkandung didalam zirkon (ZrO). Dari hasil 

analisis XRF juga didapakan hasil bahwa kandungan pasir zirkon juga sudah 

terkandung Yttria dengan kandungan yang tidak banyak. Terdapat juga senyawa 

silikia (SiO2) sebanyak 5.944% yang terdeteksi pada sintesis zirkon 

dimungkinkan  dikarenakan pasir zirkon yang digunakan dalam bahan baku 

pembuatan sintesisi ini. Senyawa (Fe) besi dan (Ti) titanium yang juga terdapat 

dalam pasir zirkon tidak hilang atau masih terkandung dalam senyawa zirkon, hal 

ini dikarenakan pada penelitian kandungan HCl dalam pencampurannya, suhu dan 

memerlukan metode yang baik dalam melarutkan Ti dan Fe. Warna gelap yang 

didapat dikarenakan pengotor yang bersifat magnetis seperti kandungan Fe dan Ti 
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seperti Fe2O3, Fe3O4 dan FeTiO3, sehingga sehingga didapatkan zirconia yang 

berwarna coklat muda. Pada zirkon MERCK berwarna putih seperti gambar: 

        

Gambar 22. Hasil Zirkon MERCK dan Zirkon 

Dari hasil dapt dilihat perbedaan yang cukup signifikan yaitu warna pada 

zirkon, dimana zirkon MERCK memiliki warna yang putih bersih dan sedangkan 

pada zirkon sintesis yang telah dilakukan memiliki warna putih kecoklatan seperti 

pada gambar. Hal ini dapat dilihat pada hasil yang didapat anlisis XRF dimana 

pada zirkon MERCK tidak terdeteksi besi (Fe) dan titanium (Ti) atau hanya 

memiliki kadar yang kecil. Sedangkan pada zirkon sintesis dilihat pada gambar. 

Berwana putih kecoklatan hal ini dikarenakan terdapat kadar besi Fe2O3 sebanyak 

0,909% dan TiO2  sebanyak 6.311%. 

5.4.2 Variasi sempel 

Waktu pada suhu 1000°C Mineral 

Kuantitas 

(%) 

2 Jam ZrO2 78.61% 

3 Jam ZrO2 78.25% 

4 Jam ZrO2 77.28% 

5 Jam ZrO2 77% 

6 Jam ZrO2 76.61% 

 

Table 7. Data XRD variasi waktu pada suhu 1000°C 
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2 jam pada suhu Mineral 

Kuantitas 

(%) 

600°C ZrO2 76.42% 

700°C ZrO2 76.59% 

800°C ZrO2 77.58% 

900°C ZrO2 78.23% 

1000°C ZrO2 78.61% 

 

Table 8. Data variasi suhu pada waktu 2 jam 

 Pada sintesis zirkon yang dilakukan dimana pada proses kalsinasi 

dilakukan variasi suhu dan waktu sampel, hal ini dilakukan karena pada literatur 

terdapat perbedaan yaitu pada literatur A dilakukan pada suhu 800°C pada waktu 

5 jam dan Literatur B dilakukan pada suhu 700°C pada waktu 3 jam, 

dilakukannya variasi ini untuk mendapatkan hasil yang optimal. Hasil dari variasi 

sampel yang dilakukan didapatkan suhu dan waktu optimal pada suhu 1000°C 

pada waktu  2 jam didapat  kadar zirkon 78.609% hal ini dikarenakan perbedaan 

suhu pada lokasi analisis dan alat yang digunakan untuk analisis pada literatur. 

Dilihat dari Tabel 7 pengaruh waktu terhadapat kandungan atau presentase 

zirconia pada penambahan waktu hingga 6 jam mengalami penurunan 

dikarenakan semakin lama waktu kalsinasi maka akan menghasikan energy panas 

yang berlebihan sehingga menyebabkan reaksi berlangsung terlalu tinggi dan akan 

berakibat pada turunnya kandungan zirconia pada sampel. 

 Suhu kalsinasi merupakan salah satu factor penting dalam proses sintesis 

pada katalis. Suhu kalsinasi 1000°C - 600°C sama-sama memberikan pengaruh 

terhadap sifat katalitik dari katalis pengeristalan ZrO2. Namun diantara suhu 

tersebut, suhu kalsinasi 1000°C adalah suhu optimum pada proses pengeristalan 

ZrO2, dapat dilihat pada table 8 dimana semakin naik suhu dari 600°C-1000°C 

maka semakin naik pula kadar ZrO2. 

5.4.3 Spectroscopy FTIR 

 Pada penelitian ini sintesis zirkon dilakukan karakterisasi dengan 

menggunakan spectroscopy FTIR. Karakterisasi ini bertujuan untuk 

membandingkan zirkonia sintesis dengan zirkon pabrikan. Dilakukan karakterisasi 
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pada sintesis Zirkon buatan, zirkon batan dan zirkon merck. Maka didapatkan 

hasil sebagai berikut : 
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Gambar 23. Spektra FTIR Sintesis Zirkon, Zirkon Batan dan Zirkon Merck 

 Spektra FTIR yang tersaji dari kedua sampel Batan dan MERCK serbuk 

zirkon sama sama memiliki serapan direntang panjang gelombang 500-800 cm-1 

hal itu menandakan terdapat vibrasi bending dari Zr-O (H.S. Lim, A. Ahmad and 

pada rentang bilangan gelombang 500-800 cm-1 yang juga menandakan 

terdapatnya serapan gelombang dari Zr-O dengan vibrasi bending. Dua puncak 

tersebut berada di 500.26 dan 748.93 cm-1, dimana menurut Duyeh dan Fuji 

(2017) pada rentang tersebut Zr-O berada dala fase monoklinik (m-ZrO).  H. 

Hamzah, 2013).  

Kedua sampel diatas menyajikan hasil spektra yang hampir sama, dimana 

monoklinik ZrO (m-Zr-O) terdeteksi didalam panjang gelombang yang tidak 
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terlampau berbeda pada zirkon batan dan zirkon MERCK. Serta memang terdapat 

senyawa zirkonia yang memunculkan puncak di rentang panjang gelombang 500-

800 cm-1, yaitu senyawa yang terbentuk dari unsur zirkonium teroksidasi pada 

sampel yang diujikan, menandakan bahwa proses sintesis yang dilakukan berhasil 

mensintesis zirkonia. Pada sintesis zirkonia Batan terdeteksi monoklinik ZrO (m-

Zr-O) pada panjang gelombang 750.16 cm-1, sedangkan zirkonia MERCH 

terdapat pada panjang gelombang 746.88 cm-1. 

 

Gambar 24. Spektra FTIR Sintesis Zirkon 

Pada Gambar 22. hasil analisis mengunakan instrument FTIR terdapat 

perbedaan pada hasil sintesis yang telah dilakukan dengan hasil sintesis zirkon 

batan dan zirkon MERCK. Dimana terdapat perbedaan pada serapan direntang 

panjang gelombang 1100 cm-1 menandakan adanya pengotor atau senyawa lain 

yang terdeteksi yaitu serapan C-O. Diperkirakan panjang gelombang sekitar 

1.000cm-1 dapat disimpulkan karakteristik vibrasi ulur Ti-O (Nam et al., 2012). 

Penjelasan tersebut dapat disimpulkan bahwa masih terdapat pengotor yang 

mengandung Ti cukup besar pada serbuk zirkonia. Terdapat panjang gelombang 

dengan puncak terendah pita serapan antara 1.627cm-1 adalah karakteristik vibrasi 



57 

 

57 
 

gugus -OH pada Zr(OH)4 (Stoia et al., 2013). Panjang gelombang sekitar 1.250 

hingga 1.650cm-1 sesuai dengan vibrasi tekuk Zr-OH (Isfahani et al., 2012). Pada 

zirkonia sintetik terdapat struktur ZrO2 yang ditunjukkan pada bilangan 

gelombang serapan 511,8cm-1 yang merupakan vibrasi ikatan t-Zr-O (fase 

tetragonal). 

5.4.4 X-Ray Diffraction (XRD)  

Karakterisasi menggunakan XRD pada sampel serbuk nano zirkonia akan 

memperkuat beberapa hasil karakterisasi dari instrumen-instrumen sebelumnya 

dimana hasil karakterisasi XRD akan menyajikan data yang berbeda dan 

menjadikan beberapa karakter analisis nano zirkonia akan diketahui sesuai atau 

tidak sesuai dengan penelitian-penilitan yang sudah dilakukan sebelumnya. 

Difraktogram merupakan hasil dari karakterisasi menggunakan instrumen XRD, 

difraktogram yang dihasilkan menyajikan informasi puncak-puncak sudut difraksi 

2θ, dimana sudut difraksi 2θ dapat digunakan untuk mengetahui perubahan jarak 

interlayer dan kristalinitas dari materi yang terbentuk.  

Berdasarkan hasil instrumen XRF yang telah didapat, dari semua variabel 

yang dianalisa senyawa ZrO2 paling banyak persentasenya berada diproses 

sintesis zirkonia pada suhu 1000°C pada waktu 2 jam zirkon PSTA BATAN 

sebesar 78.609% dan MERCK sebesar 94.216%. Pada analisis dengan 

menggunakan intrumen XRF terjadi kesalahan dimana terdapat data yang hilang 

dari hasil analisis, maka tidak dapat ditentukan ukuran dari kristal zirconia dan 

tidak didapatkan hasil puncak intensitas difraktogramnya. 
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Gambar 25. XRD Zirkonia Sintesis 

 

 

 

Gambar 26. XRD zirconia MERCK dan Batan 

Difraktogram yang dimiliki sampel PSTA BATAN memunculkan dua 

puncak yang intensitasnya cukup tinggi, dapat dilihat dari difraktogram difraksi 

antara Batan dan Merck memiliki bentuk yang hampir sama. Zirkonia memiliki 
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struktur kristalografi yang berbeda-beda, karakteristik ini sering dikenal sebagai 

poliforfisme. Zirkonia memiliki tiga bentuk struktur kristalografi yaitu  

monoklinik, tetragonal dan kubik, difraktogram difraksi sinar X yang didapat 

kemudian dianalisis, dapat disimpulkan bahwa titik 2theta pada zirkon MERCK 

dan Batan yang mengindikasikan kristal monoklinik dilihat dari referensi gambar 

(26) (Sulaiman, N. dkk, 2015), Titik 2theta adalah puncak ZrO2. Dilihat dan 

dibandingkan dengan referensi lain dapat diketahui puncak difraksi tertinggi 

menunjukkan hasil yang didapat berbentuk kristal.  

 

Gambar 27. Difraktogram XRD JCPDS (Sulaiman dkk, 2015) 

Pada hasil zirkon sintesis didapatkan puncak difraksi tinggi yang melebar 

dimana hasil tersebut dapat dilihat dari hasil analisis XRD pada gambar (24) 

terdapat puncak difraktogram difraksi.  Maka zikonia sesuai denga referensi pada 

JCPDS 80-0965 gambar (26) menunjukan pola difraksi intesif pada 2 theta (θ) 

30,3º, 35,14º, 50,48º dan 60,2º, maka hasil sintesis mengkrisatal dalam tetragonal 

dan monosiklik. Pada hasil ini terjadi pergeseran puncak intensitas  atau pada 2 

theta (θ) hal ini dimungkinan difraksi tinggi dapat disimpulkan bahwa kristal yang 

terbentuk sangat kecil atau zirconia yang terbentuk belum sempurna dan terdapat 
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banyak pengotor. Hal ini dapat dibuktikan dari hasil XRF yang telah didapatkan 

dimana dari ketiga hasil analisis didapatkan bahawa senyawa yang teridentifikasi 

zirkon sintesis masih memiliki senyawa SiO2, Fe, Ti yang seharunya hilang dari 

proses kalsinasi dan dilindi, terdapat juga senyawa pengotor yang lain yang tidak 

terdapat pada zirkon MERCK dan Batan. Sintesis zirkonia agar terbentuk 

kristalisasi dengan baik maka ion OH- dilakukan pemanasan hingga hilang 

(Hesmatpour dan Aghakanpour, 2012). Banyaknya ion OH- pada sampel 

mengakibatkan kristalisasi yang terbentuk kurang sempurna yang dikalsinasi pada 

temperatur kalsinasi variasi 1000°C, 900°C, 800°C, 700°C, 600°C pada variasi 2 

jam, 3 jam, 4 jam, 5 jam dan 6 jam. Hasil dari 1000°C hingga 2jam, yang 

diakibatkan dari ikatan gugus –OH ataupun molekul air diduga masih berikatan 

dengan sampel. Menurut 48 studi yang dibutuhkan oleh Guo et al, zirkonia yang 

berbentuk amorf yang didapatkan pada analisis XRD menunjukkan proses 

dehidrasi kurang sempurna dari molekul air masih berikatan dengan zirkonium 

hidroksida (Guo et al., 2004). Hal ini diperlukan pemanasaan dengan temperatur 

tinggi atau waktu penahanan hungga lama untuk menghilangkan atau mengurangi 

ion OH- supaya kristaliras tinggi dan terbentuk kristal zirkonia tetragonal dengan 

kerpatan yang baik. Dari hasil analisis didapatkan kadar zirconium paling tinggi 

pada suhu 1000°C pada waktu 2 jam hal ini sesui dengan pernyatan (Maghfirah, 

2007) dimana fasa kristal monoklinik dan tetragonal tergolong tidak stabil pada 

kisaran temperature 1000°C - 1100°C, karena pada kisaran temperature tersebut 

terjadi transformasi fasa dari  monoklinik ke tetragonal (reversible) sehingga 

didapat menimbulkan perubaha volume (3-5%). Hal ini berakibat akan terjadi 

keretakan mikro (micro crack), apabila retak tersebut menjalar maka dapat 

menimbulkan kerusakan pada material. Dari hasil analisis yang dilakukan 

didapatkan dhasil zirkonia fase tetragonal walau tanpa dopam. Dari hasil yang 

didaptkan tersebut menunjukkan bahwa zirconia memiliki bentuk kecil (Judes, 

2009). Garvie menyebutkan fase tetragonal pada zirkonia yang stabil dikarenakan 

ukuran partikel, oleh karena energi permukaan fase tetragonal yang lebih kecil 

dari fase monoklinik (Isfahani et al., 2012). 
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Gambar 28. Pola Difraksi Zirconia dan YSZ (Rahmawati, 2019) 

 Dari hasil sintesis zirconia memiliki kesamaan dengan penelitian dengan 

jurnal (Rahmawati, 2019) dimana dilakukan percobaan dengan menggunakan 

metode alkali fusion didapatkan mengkristal dalam tetragonal P42/NM dan 

monoklinik P21/C. 

5.4.5 LCR Meter 

Dilakukan analisis menggunakan LCR Meter untuk mengetahui 

kandungan konduktivitas pada sintesis Yttria Stabilized Zirconia, digunakannya 

zirconia dikarenakan dapat digunakan sebagai elektrolit padat dan elektroda dalam 

sel bahan bakar oksida padat. Elektrolit padat zirkonia yang telah dilakukan 

penstabilan seperti Yttria-Stabilized Zirconia (YSZ) dimanfaatkan dalam aplikasi 

solid oxide fuel cell (SOFC) (Rahmawati, 2012; dan Syarif et al., 2013). 

Didapatkan hasil yaitu: 

Kode 

Sampel 
YSZ 

Konduktivitas, 

(S./cm) 

1 98 %mol ZrO2 : 2 %mol Y2O3 2,1281E-08 

2 96 %mol ZrO2 : 4 %mol Y2O3 2,8327E-08 

3 94 %mol ZrO2  : 6 %mol Y2O3 3,0584E-08 
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4 92 %mol ZrO2  : 8 %mol Y2O3 1,0186E-07 

5 90 %mol ZrO2  : 10 %mol Y2O3 1,8260E-07 

 

Table 9. Analisis LCR Meter Pada YSZ 

Kode 

Sampel 
YSZ 

Konduktivitas, 

(S./cm) 

1 98 %mol ZrO2 Merck : 2 %mol Y2O3 Merck 1,3074E-08 

2 96 %mol ZrO2 Merck : 4 %mol Y2O3 Merck 2,1807E-08 

3 94 %mol ZrO2 Merck : 6 %mol Y2O3 Merck 2,6552E-07 

4 92 %mol ZrO2 Merck : 8 %mol Y2O3 Merck 8,9970E-07 

5 90 %mol ZrO2 Merck : 10 %mol Y2O3 Merck 1,1625E-06 

 

Table 10. Analisis LCR Meter Pada YSZ MERCK 

Digunakannya LCR meter adalah untuk mengetahui nilai konduktivitas 

suatu sampel yang telah disintesis. Pada penelitian ini didapatkan konduktivitas 

ionik masing-masing pelet yang di tunjukkan pada table (9) dan table (10). 

Dihasilkan konduktivitas ionik yang didapatkan dari dua komposisi ytrria 

meningkat. Hla ini dikarenakan terjadinya pergerakan bebeas ion O2- akibat 

kenaikan suhu menyebabkan energi bagi ion tersebut bergerak bebes. Menaikkan 

suhu membuat energi meningkat supaya ion dapat bergerak dan mengakibatkan 

kenaikan pula pada konduktivitas ionik. Pada penelitian secara umum nilai 

konduktivitas yang didapatakan yaitu 10-8 hingga 10-6 S/cm. Namun dari hasil 

yang didapatkan memiliki konduktivitas dikisaran 10-6 sampai 10-8 S/cm dapat 

disimpulkan kristal yang terbentuk baik. Nilai konduktivitas ion komposisi 10% 

mol yttria lebih besar dibandingkan dengan 2% mol yttria. Ini bisa jadi karena 

peningkatan transformasi fasa dari zirkonia monoklinik menjadi YSZ kubik 

karena peningkatan jumlah yttria yang ditambahkan ke zirkonia murni. Dari hasil 

analisis merek pabrikan (MERCK) memiliki kesamaan dengan zirconia sintesis 

dengan kadar yttria bertambah maka bertambah pula konduktivitasnya. 
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BAB VI 

KESIMPULAN DAN SARAN 

6.1. Kesimpulan 

Berdasarkan hasil analisis yang telah dilakukan, dapat diambil kesimpulkan 

bahwa: 

1. Sintesis dapat dilakukan dengan metode fusi kuastik, dilakukan proses 

sintesis dari pasir zirkon menjadi zirconium. Kemudian dilakukan analisis 

instrume XRF zirconium MERCK yaitu 94.216%, zirconium Batan 

88.433% dan hasil analisis 78.609%. analisis instrument FTIR didapatkan 

serapan direntang panjang gelombang 500-800 cm-1 hal itu menandakan 

terdapat vibrasi bending dari Zr-O. Instrument XRD didapatkan hasil 

berupa bentuk kristal dari zirconium MERCK yaitu monoklinik dan pada 

hasil analisis didapatkan bentuk kristal tetragonal. 

2. Pada metode fusi kuastik ini dilakukan beberapa variasi pada proses 

kalsinasi dengan suhu 600, 700, 800, 900 dan 1000 pada variasi waktu 

pada setiap suhunya yaitu 2, 3, 4, 5 dan 6 jam hal ini bertujuan untuk 

menentukan waktu dan suhu optimal dalam pengeristalan zirconium 

dikarenakan pada setiap tempat atau wilayah memiliki suhu yang berbeda 

beda dan juga memiliki alat untuk sintesis yang digunakan  berbeda beda. 

Didapatkan suhu optimal pada sintesis pada suhu 1000°C pada waktu 2 

jam dengan hasil kandungan zirkon yaitu 78.609% dengan analisis XRF. 

3. Sintesis Yttria Stabilized Zirconium (YSZ) dilakukan dengan metode 

Solid-State Reaction proses pemaduan dengan penggerusan memiliki 

kelebihan yaitu relatif sederhana. Dari hasil analisis YSZ yang telah 

dilakukan dengan instrumen LCR Meter didapatkan hasil yaitu semakin 

banyak penambahan Yttria maka konduktivitas pada sampel akan 

meningkat. 
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6.2. Saran 

1. Perlu dikaji lagi pembuatan zirkonium agar tujuan pembuatan zirkonium 

memiliki kualitas yang lebih baik, dengan memiliki ukuran rata-rata 

partikel dan persebaran ukurannya homogen. 

2. Alangkah lebih baiknya sebelum disintesis menjadi zirkonium, Pasir 

zirkon bahan baku dipelajari kandungan ZrO supaya dapat diketahui 

keefektifan dari sistem sintesis yang diterapkan. 

3. Dalam melakukan pelindian air, asam klorida dan kristalisasi ZOC dengan 

ditambahkan NH4OH 3M dilakukan pengecekan pH larutan precursor. 

4. Dalam sintesis YSZ dilakukan analisis lain seperti XRD, XRF dan FTIR 

untuk melihat apakah sudah terbentuk sintesis YSZ dan berapa kadarnya. 
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LAMPIRAN 

Lampiran 1. UNDANG-UNDANG DAN PERATURAN LAINNYA 

1. Undang-Undang No 4 Tahun 2009 tentang Pertambangan Mineral dan 

Batubara. 

Lamoiran 2. PERHITUNGAN 

1. Stokiometri perbandingan pasir zirkon : NaOH 

ZrSiO4 Mr : 183,3 gr/mol 

NaOH Mr : 40 gr/mol 

 𝑚𝑜𝑙 ∶  
𝑔𝑟

𝑀𝑟
∶ 𝑀𝑟 ×   𝑚𝑜𝑙 ∶ 𝑔𝑟 

ZrSiO4 gr : 183,3 × 1 :  183,3 g 

NaOH gr : 40 × 4 : 160 g 

2. Pembuatan larutan HCl 3,5M 

M1 :  
𝜌 ×% ×1000𝑚𝑙

𝐵𝑚
∶ 

 
11,25 𝑔 𝑚𝑙 ⁄ ×0,25 ×1000𝑚𝑙

36,46 𝑔 𝑚𝑜𝑙⁄
 : 

7,71 mol/ml/m  

M1× v1 : m2 × v2 

V1 :     
100 𝑚𝑙 ×3,5 𝑚

7,71 𝑚
 : 

            45,40  ml 

3. Pembuatan NH4OH 3M 
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M1 × V1 : M2 × V2 

V1 :     
1000 𝑚𝑙 ×3 𝑀

13,35 𝑀
 

            224,72 ml 

Lampiran 3. ANALISIS INSTRUMEN XRF 

1. Zirkoan MERCK 

 

2. Zirkon Batan 
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3. Zirkon sintesis waktu 2 jam suhu 600, 700, 800, 900 dan 1000°C 
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4. Zirkon Sintesis waktu 3 jam suhu 600, 700, 800, 900 dan 1000°C 
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Lampiran 4. ANALISIS INSTRUMEN FTIR 

Zirkonium sintetsis 

 

Zirkonium MERCK 
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Zirkonium Batan 

 

Lampiran 5. ANALISIS INSTRUMEN XRD 

Zirkonium sintesis 

 

Zirkonium MERCK 
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Zirkonium Batan 

 

Lampiran 6. ANALISIS INSTRUMEN LCR METER 

Hasil analisis Yttria Stabilizid Zirkonium dengan LCR Meter 

Kode 

Sampel 
YSZ 

Konduktivitas, 

(S./cm) 

1 98 %mol ZrO2 : 2 %mol Y2O3 2,1281E-08 

2 96 %mol ZrO2 : 4 %mol Y2O3 2,8327E-08 

3 94 %mol ZrO2  : 6 %mol Y2O3 3,0584E-08 

4 92 %mol ZrO2  : 8 %mol Y2O3 1,0186E-07 

5 90 %mol ZrO2  : 10 %mol Y2O3 1,8260E-07 
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Kode 

Sampel 
YSZ 

Konduktivitas, 

(S./cm) 

1 98 %mol ZrO2 Merck : 2 %mol Y2O3 Merck 1,3074E-08 

2 96 %mol ZrO2 Merck : 4 %mol Y2O3 Merck 2,1807E-08 

3 94 %mol ZrO2 Merck : 6 %mol Y2O3 Merck 2,6552E-07 

4 92 %mol ZrO2 Merck : 8 %mol Y2O3 Merck 8,9970E-07 

5 90 %mol ZrO2 Merck : 10 %mol Y2O3 Merck 1,1625E-06 
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